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The following is a translation of a letter 

on the Sartorius Letterhead. 

Date of translation is: June 18, 2001 



To: 

ChemoflF, Vilhauer, McClung & Stenzel, LLP 

1600 ODS Tower 

601 S.W. Second Avenue 

Portland, OR 97204-3157 



Your Contact: Telephone Fax Date 

Mr. Dr. D, Schmidt 049-551-308-3326 049-551-308-3510 June 8, 2001 

E-Mail: dieter.schmidt@sartorius.com 

Sartorius File: SM9923-US 

Your Reference: Not given 



Dear Mr. Stenzel: 



You are receiving herewith the contract submit to the USPTO the national phase for the following 
completed PCT-Application under the terms of the 30 month period: 

International File No. : PCT/EPOO/08678 
International Disclosure No.: WO 01/19483-Al 

Designation: "A device using porous, flat adsorption membranes 

through which particles can pass, used for separating 
substances.** 

Enclosed, we transmit to you the text of this PCT-Application and the pages 2 and 7 with corrections. 
The given corrections should remove the faults raised by the PCT-examiner. Please observe these 
corrections. In the originally submitted application on page 7 were, by a cany-over error, incorrect 
numbers included for the 2. run, which are no longer valid. 

Further, you are receiving the preliminary examination report of May 23, 2001 as well as a set of 
drawings. 

Please take the complete data for the inventor from the title page of the WO 01/19483 Al. 



We request an acknowledgment of the contract. 
Best regards, 

D. B. Hechicki Dr. D. Schmidt 
Enc. see above 
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To point V 



The most similar state of the technology can be taken from the cited documentation in 
the application, namely, from DE-A-1 97 1 1 083. In this disclosure an apparatus is 
described with which a targeted substance is to be adsorbed from a particle containing 
liquid, on a multi-layered, woimd adsorption membrane (see (1), page 5. lines 64 to 
page 6, line 7 and page 12, line 54 to page 13, line 4), So that the apparatus is not 
blocked by the particle carrying liquid, it must be run in a "cross-flow" mode. The 
uppermost layer of the membrane winding receives the oncoming flow tangentially, 
wherein a portion of the liquid permeates particle free through the single layers of the 
membrane winding and the targeted substance is adsorbed. The remainder of the liquid 
is a flow-by stream along the uppermost membrane layer, thereby entraining the 
particles, and is then recycled to the membrane winding, together with the already 
permeated portion. . The ratio of permeating Uquid quantity as compared to the flow-by 
liquid can be adjusted by a valve construction. 

The disadvantage of this operation, however, is that by means of a one-time through- 
flow of the liquid through the apparatus, the targeted substance totally remains in the 
flow-by liquid. Beyond this, the described system requires a high energy demand, in 
order to permeate the liquid through the wound, adsorption membranes which lie, one 
on another. 

These disadvantages, in accord with the application, can be removed, in that the 
individual adsorption membranes layers are arranged at a separatmg distance from each 
other, and each layer is provided with at least one opening, so that liquid and particles 
can flow between the individual layers. By this means, at each membrane layer, a 
mixing occurs of the permeated and the particle carrying, non-permeated liquid. 
Surprisingly, by this procedure a low pressure loss is incurred and a reduced danger of 
blockage is brought about, and at the same time, a good adsorption of the targeted 
component is achieved. 

The present documentation provides no inferences or indications from which the 
construction m accord with the application can be determined.. Indeed, membrane 
modules with stacked membrane pockets are known, through which the liquid 
containing the targeted components is conducted in a meandering way (see, for 
instance, US-A4 255 263). However, no permeation of liquid occurs here throughout 
the entire membrane equipment, but principally a permeation of the targeted 
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Formblatt PCT/IPEA/409 (Deckblatt) (Januar 1994) 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER 
PRUFUNGSBERICHT 



Internationales Aktenzeichen PCT/E POO/08678 



i. Grundlage d s B richts 

1 . Hinsichtlich der Bestandteile der internationalen Anmeldung {Ersatzblatter, die dem Anmefdeamt aufeine 
Aufforderung nach Artikel 14 hin vorgelegt warden, gelten im Rahmen dieses Berichts als "ursprunglich 
eingereictit" und sind ihm nicfit beigefugt, weil sie l<eine Anderungen enttiaiten (Regein 70. 16 and 70. 1 7)): 
Beschreibung, Seiten: 

1-8 ursprungliche Fassung 

Patentanspriiche, Nr.: 

1-9 ursprungliche Fassung 

Zeichnungen, Blatter: 

1/4-4/4 ursprungliche Fassung 



2. Hinsichtlich der Sprache: Alle vorstehend genannten Bestandteile standen der Behorde in der Sprache, in der 
die internationale Anmeldung eingereicht worden ist, zur Verfugung oder wurden in dieser eingereicht, sofern 
unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 

Die Bestandteile standen der Behorde in der Sprache: zur Verfugung bzw. wurden in dieser Sprache 
eingereicht; dabei handelt es sich um 

□ die Sprache der Ubersetzung, die fur die Zwecke der internationalen Recherche eingereicht worden ist (nach 
Regel 23.1(b)). 

□ die Veroffentlichungssprache der internationalen Anmeldung (nach Regel 48.3(b)). 

□ die Sprache der Ubersetzung, die fur die Zwecke der internationalen vorlaufigen Prufung eingereicht worden 
ist (nach Regel 55.2 und/oder 55.3). 

3. Hinsichtlich der in der internationalen Anmeldung offenbarten Nucleotid- und/oder Aminosauresequenz ist die 

internationale vorlaufige Prufung auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefuhrt worden, das: 

□ in der internationalen Anmeldung in schriftlicher Form enthalten ist. 

□ zusammen mit der internationalen Anmeldung in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

□ bei der Behorde nachtraglich in schriftlicher Form eingereicht worden ist. 

□ bei der Behorde nachtraglich in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

□ Die Erklarung, daB das nachtraglich eingereichte schriftliche Sequenzprotokoll nicht Qber den 
Offenbarungsgehalt der internationalen Anmeldung im Anmeldezeitpunkt hinausgeht, wurde vorgelegt. 

□ Die Erklarung, daB die in computerlesbarer Form erfassten Informationen dem schriftlichen 
Sequenzprotokoll entsprechen, wurde vorgelegt. 

4. Aufgrund der Anderungen sind folgende Unterlagen fortgefallen: 
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□ Beschreibung, Seiten: 

□ Anspruche, Nr.: 

□ Zeichnungen, Blatt: 

5. □ DIeser Bericht ist ohne Berucksichtigung (von einigen) der Anderungen erstellt worden, da diese aus den 
angegebenen Grunden nach Auffassung der Behorde uber den Offenbarungsgehalt in der ursprunglich 
eingereichten Fassung hinausgehen (Regel 70.2(c)). 

(Auf Ersatzblatter, die solche Anderungen enthalten, ist unter Puni<t 1 hinzuweisen;sie sind diesem Bericht 
beizufugen). 



6. Etwaige zusatzliche Bemerkungen: 



V. Begrundete Feststellung nach Artikel 35(2) hinsichtlich der Neuheit, der erfinderischen Tatigkeit und d r 
gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stutzung dieser Feststellung 

1. Feststellung 

Neuheit (N) Ja: Anspruche 1-9 

Nein: Anspruche 

Erfinderische Tatigkeit (ET) Ja: Anspruche 1-9 

Nein: Anspruche 

Gewerbliche Anwendbarkeit (GA) Ja: Anspruche 1 -9 

Nein: Anspruche 



2. Unterlagen und Erklarungen 
siehe Beiblatt 



VII. Bestimmte Mangel der internatlonalen Anmeldung 

Es wurde festgestellt, daB die Internationale Anmeldung nach Form Oder Inhalt folgende Mangel aufweist: 
siehe Beiblatt 
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Zu Punkt V 

1 . Der nachstliegende Stand der Technik kann der in der Anmeldung zitierten Schrift 
DE-A-1 97 11 083 entnommen warden. Darin wird eine Vorrichtung beschrieben, 
nfiit der eine Zielsubstanz aus einer partikelhaltigen Flussigkeit an einer mehrlagig 
gewickelten Adsorptionsmembran adsorbiert wird (vgl. (1), Seite 5, Zeile 64 bis 
Seite 6, Zeile 7 und Seite 12, Zeile 54 bis Seite 13, Zeile 4), Damit die Vorrichtung 
durch die in der Flussigkeit enthaltenen Partikel nicht verstopft, muB sie inn "cross 
flow" betrieben werden: die oberste Lage des Membranwickels wird tangential 
angestromt, dabei permeiert ein Teil der Flussigkeit partikelfrei durch die ein- 
zelnen Lagen des Membranwickels und die Zielsubstanz wird adsorbiert; der Rest 
der Flussigkeit stromt, die Partikel mitreiBend an der obersten Mennbranlage 
entlang und wird dann am Membranwickel vorbei wieder mit dem permeierten Teil 
der Flussigkeit zusammengefuhrt; das Verhaltnis von permeierender zu vorbei- 
stromender Fliissigkeitsmenge kann durch eine Ventilkonstruktion eingestellt 
werde. 

Nachteilig ist dabei aber, dal3 bei einmaligem Durchgang der Flussigkeit durch die 
Vorrichtung in dem vorbeistromenden Fltissigkeitsanteil die Zielsubstanz voll- 
standig zuruckbleibt. AuBerdem ist ein hoher Energieeintrag notwendig, urn die 
Flussigkeit durch die gewickelten, aufeinanderliegenden Adsorptionsmem- 
branlagen zu permeieren. 

Diese Nachteile sollen anmeldungsgemaB dadurch behoben werden, daB die 
einzelnen Adsorptionsmembranlagen mit Abstand zueinander angeordnet sind 
und jede Lage mit mindestens einer, fur partikelhaltige Flussigkeit durchlassigen 
Offnung versehen, so daB Flussigkeit und Partikel zwischen den einzelnen Lagen 
stromen konnen. Dadurch ergibt sich nach jeder Membranlage eine Vermischung 
von permeierter und partikelhaltiger, nichtpermeierter Flussigkeit. Uberraschen- 
denA/eise wird durch dieses Vorgehen bei geringem Druckverlust und geringer 
Verstopfungsgefahr dennoch eine gute Adsorption der Zielkomponente erreicht. 
Den vorliegenden Schriften ist kein Hinweis auf die anmeldungsgemaBe Kon- 
struktion zu entnehmen. Zwar sind Membranmodule mit aufgestapelten Mem- 
brantaschen bekannt, durch die die die Zielkomponente enthaltende Flussigkeit 
meanderformig hindurchgeleitet wird (vgl. z.B. Schrift US-A-4 255 263). Jedoch 
findet hier keine Permeation der Flussigkeit durch die gesamte Membranlage 
statt, sondern lediglich eine Permeation der Zielkomponente in das Innere der 
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Membrantasche, von wo sie dann abgeleitet wird. Es diirfte daher auszuschlieBen 
sein, das der Fachmann diese Lehre verwenden wiirde, um ein Adsorptionsmem- 
branmodul in der anmeldungsgemaBen Weise zu andern. 
Anspruch 1 erfullt somit die Erfordemlsse des Art. 33(2),(3) PCT. 

2. Die Anspriiche 2-9 sind abhangig von Anspruch 1 und erfullen somit ebenfalis 
die Erfordemlsse des Art. 33 PCT. 



Zu Punkt VII 

1 . Es ist nicht War, wie in den Beispielen die "Wiederfindung von RSA" bestimmt wird 
(vgl. Lauf 1 und Lauf 2, wo jeweils 0.8g von 1g eluiert werden, Im einen Fall als 
Wiederfindung jedoch 80%, Im anderen Fall 67% angegeben sind). 

2. In der Anmeldung (vgl. Seite 2, Zellen 10 bis 29) werden als Nachteile der 
Vorrlchtung gemalS DE-A-1 97 1 1 083, die durch die vorllegende Anmeldung 
behoben werden soilen, neben dem hohen Energieeintrag auch ein komplizierter 
Aufbau genannt. Angeslchts dessen, dal3 in den Beispielen ein entsprechend der 
Schrlft DE-A-1 97 1 1 083 aufgebautes "Zylindermodul" venwendet wird, scheint 
die anmeldungsgemaSe Vorrlchtung aber nIcht weniger kompllziert zu sein. Die 
Anmeldung ist diesbezuglich unklar. 
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components takes place in the interior of the membrane pocket, from which the liquid 
can then be conducted away. 

German text: Report, second page (not numbered): 

One can conclude, in this case, that the expert would employ these teachings, in order 
to change an adsorption membrane module into the manner in accord with the 
appUcation. 

Clahn 1 thus fulfills the requirements of Art. 33(2), (3) PCT 



2. The Claims 2 to 9 are dependent upon Claim 1, and thus fulfill likewise 
the requirements of the Art. 33 PCT. 



To point Vn 

1 . It is not clear, in the examples, how the "Recovery of BSA" is to be defined. 

(See Run 1 and Run 2, where respectively 0.8 g of 1 g were eluted, however, in one 
case a recovery of 80 % was shown, in the other case 67 % was given.) 

2. In the application, (see page 2, lines 1 0 to 29) disadvantages of the apparatus in accord 
with DE-A-1 97 11 083 were named, which were to be eliminated by the present 
application. Among these, besides the high energy consumption, also "complicated 
construction" was mentioned. In view of this, since in the examples a "cylinder module" 
built in accord with the precepts of DE-A 1 97 1 1083 was employed, this construction 
appears to be no less complicated. The application is, in this respect, unclear. 



[This concludes the assigned translation] 
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I. Basis of the report 



1 . This report has been drawn on the basis of (Replacement sheets which'have been furnished to the receiving Office in response to an invitation 
under Article 1 4 are referred to in this report as "originally filed" and are not annexed to the report since they do not contain amendments.). 
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the international application as originally filed. 
^ the description, pages ^ " ^ 



the claims. 
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pages 

Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 



1 -9 



, as originally filed, 

, as amended under Article 19, 

, filed with the demand, 

, filed with the letter of 

, filed with the letter of 



^ the drawings, 



sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 



1/4-4/4 



, as originally filed, 
, filed with the demand, 
, filed with the letter of 
, filed with the letter of 



2. The amendments have resulted in the cancellation of: 

I I the description, pages 

the claims, Nos. 



□ 

the drawings, sheets/fig 



2 I I This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered 
' — ' to go beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)). 



4. Additional observations, if necessary: 
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V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 



1 . Statement 

Novelty (N) 

Inventive step (IS) 
Industrial applicability (lA) 



Claims 
Claims 

Claims 
Claims 

Claims 
Claims 



1-9 



1-9 



1-9 



YES 
NO 
YES 
NO 

YES 
NO 



2. Citations and explanations 



DE-A-1 97 11 083, cited in the application, can be 
considered to be the closest prior art. Said prior 
art describes a device by means of which a target 
substance, comprising a fluid containing particles, 
is adsorbed by a multi- layered coiled adsorption 
membrane - see (1), page 5, line 64 to page 6, 
line 7 and page 12, line 54 to page 13, line 4. In 
order to prevent the device from becoming clogged by 
the particles contained in the fluid, it has to be 
operated in "cross flow"; the topmost layer of the 
coiled membrane is subjected to a tangential flow, 
with a part of the fluid permeating the individual 
layers of the coiled membrane , free of particles , 
with the target substance being adsorbed; the rest 
of the fluid, carrying the particles with it, flows 
along the top layer of the membrane and then past 
the coiled membrane before being brought together 
again with the permeated part of the fluid; the 
ratio of permeating fluid to bypass fluid can be 
adjusted by means of a valve arrangement. 
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However, the above .system has the disadvantage that, 
if the fluid passes only once through the device, 
all the target substance in the bypass part of the 
fluid is retained. Moreover, a high input of energy 
is necessary for the fluid to permeate the 
successive coiled layers of the adsorption membrane. 

According to the present application, said 
disadvantages are obviated in that the individual 
layers of the adsorption membrane are interspaced 
with gaps and that each layer comprises at least one 
opening through which fluid containing particles can 
pass, such that fluid and particles can flow between 
the individual layers. In this way, after each 
layer of the membrane, the permeated fluid and the 
non- permeated, particle-containing fluid are mixed. 
Surprisingly, good adsorption of the target 
component is achieved using said method, with little 
loss of pressure and little risk of clogging. 
The construction according to the present 
application cannot be derived from the available 
prior art. Although the prior art - see for example 
US-A-4 255 263 - does disclose membrane modules 
comprising successive layers of membrane pockets 
through which the fluid containing the target 
constituents flows in a winding course, the fluid 
therein does not flow through all the layers of 
membrane, but rather the target constituents alone 
permeate the inside of the membrane pocket, from 
which they are then removed. The person skilled in 
the art could not, therefore, use said teaching to 
modify an adsorption membrane module in the way 
described in the present application. 

/. . . 
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Accordingly, Claim 1 meets the requirements of PCT 
Article 33(2) and (3). 

2. Claims 2-9 are dependent on Claim 1 and therefore 
likewise satisfy the requirements of PCT Article 
33 (2) . 
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VII. Certain defects in the international application 

The following defects in the form or contents of the intematfonal application have been noted: 

1- It is not clear how "recovery of bovine serum 

albumin" is defined in the examples - see Run 1 and 
Run 2 where in each case 0 . 8g is eluted from Ig, 
yet for one run the recovery per cent is given as 
80% whilst for the other it is given as 67%. 

2. The present application - see page 2, lines 10-29 - 
cites disadvantages of the device according to DE- 
A-1 97 11 083, namely its complicated construction 
and its high energy requirement, and sets out to 
overcome said problems. However, in view of the 
fact that a "cylinder module" of a construction 
similar to that of DE-A-1 97 11 083 is used in the 
examples, the device according to the present 
application appears to be no less complicated. The 
application is unclear in this respect. 
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VERTRAG U^R DIE INTERNATIONALE ZUSAWSPENARBEIT 
AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS 

PCT 

INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

(Artikel 18 sowie Regein 43 und 44 PCT) 



Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 

SM9923-PCT 


WEITERES siehe Mttteilung Ciber die Ubermittlung des internationalen 

Recherchenbericlnts (Formblatt PCT/ISA/220) sowie, sowelt 
VORGEHEN zutreffend, nachstehender Punkt 5 


Internationales Aktenzeichen 

PCT/EP 00/08678 


Internationales Anmeldedatum 
(Tag/Monat/Jahr) 

06/09/2000 


(Friihestes) Prioritatsdatum (Tag/Monat/Jahr) 

14/09/1999 


Anmelder 

SARTORIUS AG 



Dieser Internationale Recherchenbericht wurde von der Internationalen RecherchenbehOrde erstellt und wird dem Anmelder gemSB 
Artikel 18 ubernnittelt. Eine Kopie wird dem Internationalen Buro ubermittelt. 

Dieser Internationale Recherchenbericht umfa3t insgesamt _4 Blatter. 

nn Dariiber hinaus liegt ihm jeweils eine Kopie der in diesem Bericht genannten Unterlagen zum Stand der Technik bei. 



1 . Grundlage des Berichts 

a. Hinsichtllch der Sprache ist die Internationale Recherche auf der Grundiage der internationalen Anmeldung in der Sprache 
durchgefuhrt worden, in der sie eingerelcht wurde, sofern unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 

I I Die internationale Recherche ist auf der Grundlage einer bet der Behorde eingereichten Obersetzung der internationalen 
Anmeldung (Regel 23.1 b)) durchgefuhrt worden. 

b. Hinsichtllch der in der internationalen Anmeldung offenbarten Nucleotid- und/oder Aminosauresequenz ist die internationale 
Recherche auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefuhrt worden, das 

I I in der Internationalen Anmeldung in Schrlflicher Form enthalten ist. 

I I zusammen mit der internationalen Anmeldung in computerlesbarer Form eingerelcht worden ist. 

I I bei der Behorde nachtraglich in schriftllcher Form eingerelcht worden ist. 

I I bei der Behorde nachtraglich in computerlesbarer Form eingeretcht worden ist. 

1 I Die ErkiSrung, daB das nachtrSglich eingereichte schriftliche Sequenzprotokoll nicht uber den Offenbarungsgehalt der 
internationalen Anmeldung im Anmeldezeitpunkt hinausgeht, wurde vorgetegt. 

I I Die Erkiarung, daB die in computerlesbarer Form erfaBten Informationen dem schriftlichen Sequenzprotokoll entsprechen, 
wurde vorgelegt. 

2. Bestimmte Anspruche haben sich als nicht recherchierbar erwiesen (siehe Feld I). 

3. 1^ Mangelnde Einheitlichkeit der Erfindung (siehe Feld II). 



Hinsichtllch der Bezeichnung der Erfindung 

[X] wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt 
I I wurde der Wortlaut von der Behorde wie folgt festgesetzt: 



Hinsichtllch der Zusammenfassung 

I I wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 

wurde der Wortlaut nach Regel 38.2b) in der in Feld III angegebenen Fassung von der Behorde festgesetzt. Der 
I X I Anmelder kann der Beh6rde innerhalb eines Monats nach dem Datum der Absendung dieses internationalen 

Recherchenberichts eine Stellungnahme vorlegen. 

Folgende Abbildung der Zeichnungen ist mit der Zusammenfassung zu verCffentlichen: Abb. Nr. _] 



Pn wie vom Anmelder vorgeschlagen keine der Abb. 

I I well der Anmelder selbst keine Abbildung vorgeschlagen hat. 
I I well dlese Abbildung die Erfindung besser kennzeichnet. 



Formblatt PCT/ISA/210 (Blatt 1) (Juli 1998) 



XS SA30201410 tlA 



^Imational s Aktenzeichen 
INTERNATrONALER RECHERCHENBERICHT pcT/EP 00/ 08678 



Feld 111 WORTLAUT DER ZUSAMMENFASSUNG (Forts tzung von Punkt 5 auf Blatt 1) 

Die Erfindung betrifft eine partikelgangige Vorrichtung (1) zur Durchfuhrung von 
Stoffrennungen mittels Permeation von Flussigkeiten durch nnehr als eine Lage porSser 
flachiger Adsorptionsnnembranen (5). Sie zeichnet sich durch eine hohe 
Adsorptionskapazitat, einen gleichmaBigern Durchbruch der Zielsubstanz und einen 
einfachen Aufbau aus. 

Die Lagen der Adsorptionsmembranen (5) sind einander beabstandet und nnit mindestens 
einem Loch (6), vorzugsweise einer Vielzahl von L5chern (6), zur Passage der Partikel (8) 
versehen. 

Die erfindungsgemaBen Vorrichtungen sind elnsetzbar zur Behandlung partikelhaltiger 
Flussigkeiten. wie sie z. in der Biotechnologie, in der pharmazeutischen, Lebensmittel- 
und chemischen Industrie oder Im Wasser- und Abwasserbereich anfallen. 
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(54) Tide: DEVICE THROUGH WHICH PARTICLES CAN PASS, FOR SEPARATING SUBSTANCES USING POROUS, FLAT 
ADSORPTION MEMBRANES 

(54) Bezeichnung: PARHKELGANGIGE VORRICHTUNG ZUR DURC:HF0HRUNG VON STOFFTRENNUNGEN MllTKLS 
POROSER FLACHIGER ADSORPTIONSMEMBRANEN 




QO 

On (57) Abstract: The invention relates to a device (1 ) through which particles can pass, for separatmg substances by means of the per- 
meatioD of liquids of more than one layer of porous, flat adsorption membranes (5). The device is characterized by a high adsorption 
capacity, even penetration of the target substance and a simple structure. The layers of adsoiption membranes (5) are set apart from 
each other and are provided with at least one hole (6), preferably a number of holes (6), to allow the passage of particles (8). The 

O inventive devices can be used to treat liquids containing particles, as are found e.g.. in biotechnology, in the pharmaceutical, food 
^.^^^ and chemical industries or in the area of water and sewage. 

^ [Fortsetzung auf der nachsten Seite J 
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Zur Erklarung der Zweibuchstaben-Codes, und der anderen 
AbkwTungen wird auf die Erkldrungen ("Guidance Notes on 
Codes and Abbreviations") am Anfangjeder regularen Ausgabe 
der PCT-Gazette verwiesen. 



(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft eine partikelgangige Vorrichtung (1) zur E>urchfuhning von Stofftrennimgen mit- 
tels Permeation von Russigkeiten durch als ein Lage poroser flachiger Adsorptionsmembranen (5). Sie zeichnet sich duich 
eine hohe Ad&orptionskapazitat, einen gleichmafiigen Durchbmch der Zielsubstanz und einen einfachen Aufbau aus. Die Lagen der 
Adsorptionsmembranen (5) sind von einander beabstandet und mit mindestens einem Loch (6), vorzugsweise einer V^elzahl von 
Lochem (6), zur Passage der Partikel (8) versehen. Die erfindungsgemaBen Vorrichtungen sind einsetzbar zur Behandlung partikel- 
haltiger Fliissigkeiten, wie sie z. B. in der Biotechnologie, in der pharmazeudschen, Lebensmittel- und chemischen Industrie oder 
im Wasser- und Abwasserbereich anfallen. 
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Partikelgangige Vorrichtung zur Durchfuhrung von Stofftrennungen mittels 
poroser flachiger Adsorptionsmembranen. 

10 

Die Erfindimg betriffl eine partikelgangige Vorrichtung zur Durchfuhrung von 
Stofiftrennungen mittels Permeation von Fliissigkeiten durch mehr als eine Lage poroser 
fl&chiger Adsorptionsmembranen. 

\ 
/ 

15 Unter porosen flachigm Adsorptionsmembranen (Membranadsorber) werden 
mikroporose Hachm^onbranen verstanden, die an ihrer Oberflache fimktionelle Gruppen 
und/oder ligaaden oder Reaktanden tragen, die zur Wechsehvirkung n:iit mindestens 
einem Stoff einer mit ihm in Kontakt stehenden flussigen Phase befahigt sind (WO-Al- 
92/00805, Sartorius AG). Der Transport der flussigen Phase durch die 

20 Adsorptionsmembranen hindurch erfolgt dabei konvektiv. Die Bezeichnung 
Adsorptionsmembranen ist als OberbegriflF fur verschiedene Arten von 
Adsorptionsmembranen wie lonenaustauschermembranen, Ligandenmembranen, 
AfiBnitatsmembranen und aktivierte Membranen zu verstehen, die ihrerseits wieder je 
nach den fimktionellen Gruppen, Liganden und Reaktanden in unterschiedliche 

25 Adsorptionsmembrantypen eingeteilt werden. 

Die erfindungsgemafien Vorrichtungen sind einsetzbar zur Behandlung partikelhaltiger 
Flussigkeiten, wie sie z. B. in der Biotechnologie, in der pharmazeutischen, Lebensmittel- 
und chemischen Industrie oder im Wasser- und Abwasserbereich anfallen. 
30 So werden zum Beispiel biologisch wirksame Substanzen mittels Zellkulturen hergestellt. 
Zu ihrer Gewinnung miissen die Zellen in der Regel aufgeschlossen und durch 
Zentrifugieren und/oder Filtrieren abgetrennt werden, damit aus der verbleibenden 
Fliissigkeit der gewtinschte StofF isoliert werden kann. Zur Vermeidung dieses 
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zusatzlichen Schrittes der Partikelabtrennung beschreiben K. H. Kroner et al. ein 
Verfahren zur Crossflow-Filtration mit Adsorptions-(AflBnitats-)membranen zur 
Primarseparation von Proteinen am Beispiel der Isolierung des Enzyms Malat- 
Dehydrogenase aus E.coli und Backerhefe mit Hilfe einer Cibacronblau modifizierten 
5 Membran (Bioforum 12, 455- 458 (1992)). Dabei wird der partikelbelastete Fluidstrom 
direkt zur Zelltrummerableitung tangential fiber eine Membranlage gestromt, wahrend 
die im Filtrat befindliche Zielsubstanz bei Passage durch die Membran in dieser gebunden 
wird. Nach Entfemen der Partikel durch Spulen der Membranen, kann die Zielsubstanz 
mit geeigneten Losungen gewonnen werden. Ein Nachteil dieses Veri^ihrens liegt in dem 

10 ungleichmafiigen Durchbruch der Zielsubstanz durch die eine Membranlage. Dieser 

Nachtdl kann durch dne in der Figur 12 der DE-PS 197 1 1 083 dargestellte Crossflow- ^ 
Filtrationsvorriditung uberwunden w^den, jedoch besitzt sie den Naditdl, dafi sie 
kompliziert oufgobaut iot and nut daem hohen Ener^eeintrag betrieben werden mufi, 
damit einerseits ein hoha* Permeatstrom und andererseits eine ausreichende 

1 5 Uberstrdmungsgescfawindigkeit zur Austragung der Partikel mit dem Ftiissi^eitsstrom 
gewahrleistet wird. Andem&Ils wiirde die erste Membranlage verblocken und die 
gesamte Permeation zum Erliegen kommen. Die aus der DE-PS 197 1 1 083 und der DE- 
OS 44 32 628 bekannten Dead-End-Filtrationseinheiten weisen dagegen auf Grund der 
Verwendung mehrerer Lagen pordser Adsorptionsmembranen einen gleichmaBigeren 

20 Durchbruch der Zielsubstanz bei hohen Adsorptionskapazitaten auf, die zugefuhrten 
Fluide mussen alierdings partikelfrei sein, um ein Verblocken der Filtrationseinheiten zu 
verhindem. 

Der Erfindung Uegt nunmehr die Aufgabe zu Grunde, eine Vorrichtung zur 
25 Durchfvihrung von StofiRxennungen mittels Permeation partikelhaltiger Flussigkeiten 
durch porose Adsorptionsmembranen zu schafFen, die sich durch eine hohe 
Adsorptionskapazitat, einen gleichmaBigen Durchbruch der Zielsubstanz und einen 
einfachen Aufbau auszeichnet. 

30 Diese Aufgabe wird durch den Gegenstand des Anspruchs 1 gelost. 
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Uberraschendenveise wurde gefunden, daB Stoflftrennungen mittels 
Adsorptionsmembranen auch aus stark partikelhaltigen Flussigkeiten realisiert werden 
konnen, wenn die Vorrichtung mehr als eine Lage poroser flachiger 
AdsorptionsmembraneD enthalt, welche von dnander beabstandet \md mit 

5 tnindestens emsm Loch, vorzugsweise einer Vielzahl von Lochem, zur Passage der 
Partikel versehen sind. Im Betrid? wird die erste Lage einer pordsen Membran, die 
mindestens ein Loch enthait, mit einer partikelbelasteten Flussigkeit, aus der ein darin 
geldster Stoflf abgetrennt werden soil, unter Druck angestromt. Ein erster Teil der 
Flussigkeit pmnekn partikdfiei durch die Poren der ersten Lage der Membran hindurch, 

1 0 wobei der zu gewinneiide Stoff im Inneren der Membran adsorfaiert wird. Der iibrige Teil 
der Flussigkeit stromt zusammm mit den Partikein durch das mindestens eine Loch der 
ersten Lage hiodurcii in den von der ^sten imd d^ nachsten beabstandeten Lage 
gd>ildeten fRaumiihi^^ mo^&^^mk ifdr dem Penneat, das durch die Lage 
hindurchg&treteh ist, ^vdtekAgjL vl>kr- vitir^gten Telle der Ftussigkdt Qberstromen 

1 5 nunmdir die Obeiflfidie der zwdteii^Laise der fladugen Adsorptionsmembran bis ein Teil 
zusammen mit den Paitikdn^ dilrc^ dais mindestens dne Loch dies^ zweiten Lage 
hindurchstrdmi^ Dabei ist wiederum ein erster Teil der Flussigkeit paitikdfirei durch die 
Poren dieser zweiten Lage der Flachmembran hindurch permeiert.. Beide Telle der 
Flussigkeit sammeln sich in dem von der zweiten und der nachsten beabstandeten Lage 

20 gebildeten RaiioL Der beschriebene ProzeB wiederholt sich solange, bis die mit Partikehi 
belastete und mit den Permeaten vereinigte Flussigkeit die letzte Lage der flachigen 
Adsorptionsmembran durch das roindestens eine Loch veriafit. Die aus der 
partikelgangigen Vorrichtung abgeleitete Flussigkeit ist von dem zu gewinnenden StofF 
vollstandig oder nahezu vollstandig befreit. 

25 Bei einer Vielzahl von Lochem sind diese in einer regularen oder irregularen Anordnung 
in der Membranlage angebracht. Sie sind von einer derartigen GroBe, die eine Passage 
der in den Flussigkeiten vorhandenen Partikel gestattet. Ihr Durchmesser betragt dabei 
ein Vielfaches der nominelien Porenweite der verwendeten mikropordsen 
Adsorptionsmembranen. Er soUte jedoch kleiner sein als das 100-Fache des 

30 Durchmessers der groBten Partikel in den Flussigkeiten. Fur eine optimale Ausnutzung 
des gesamten Membranvolumens zur Adsorption hat es sich als zweckmaBig erwiesen. 
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wenn die Locher benachbarter Lagen zu einander versetzt angeordnet sind, insbesondere 
dann, wenn die Anzahl der Locher in einer Membraniage gering und/oder ihr 
Durchmesser grofi ist. Das mindestens eine Loch kann einen Fiachenanteil von bis zu 20 
%, vorzugsweise von bis zu 4 %, bezogen auf die Flache einer Lage der 
5 Adsorptionsmembranen einnehmen. Die Locher konnen in beliebiger Form ausgebildet 
sein, vorzugsweise weisen sie jedoch die Fonn eines Schlitzes oder eines Kreises mit 
einen EKirchmesser von 0,01 bis 20 mm, vorzugsweise von 0,5 bis 2 mm auf. 
Die benachbarten Lagen der porosen flachigen Adsorptionsmembranen sind mittels 
Abstandshaiter parallel zu einander in einem Abstand im Bereich zwischen 0,1 bis 5 mm, 
1 0 vorzugsweise zwischen 0,2 bis I mm, angeordnet. Als Abstandshaiter kommen Stege, 
Gitter, Gewebe, Gewirke oder Vliese in Betracht, die sich durch eine gute 
Partikelgangigkeit auszeichnen. 

Die fltehigen Adsorptionsmembranen solien einen Porendurchmesser im Bereich 
zwischen 0, 1 bis 10 ^m, vorzugswdse zwischen 3 bis S ^m besitzen. 
5 Adsorptionsmembranen mit geringeren Porendurchmessem weisen eine fur praktische 
Anwendimgen zu geringe Permeabilitat auf, wahrend bei Adsorptionsmembranen mit 
groBeren Poren die Gefehr einer raschen Verblockung durch das Eindringen kleiner 
Partikel in die Poren besteht. Als Adsorptionsmembranen werden Flachmembranen 
eingesetzt, die funktionelle Gruppen und/oder Liganden oder Reaktanden tragen, die zur 
20 Wechselwirkung mit mindestens einem StoflF, vorzugsweise dem zu gewinnenden StoflF, 
aus den Fliissigkeiten befabigt sind. 

Die Vonichtung kann als Flachmodul oder in einer bevorzugten Ausfuhrungsform der 
Erfindung als Wickelmodul ausgebildet sein, bei der die Lagen zusammen mit den 
Abstandshaltem zu einem Wickel geformt sind. Besonders bevorzugt ist eine als 
25 Zylindermodul ausgefiihrte Baufonn, wie sie in der DE-PS 197 1 1 083 beschrieben ist. 

Die Erfindung soil nun anhand der Figuren 1 bis 4 und der Ausfiihrungsbeispiele naher 
erlautert werden. Dabei zeigen die 

Fig. 1 schematisch einen Schnitt durch eine Ausfuhrungsform der erfindungsgemaBen 
30 Vorrichtung, 
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Fig. 2 eine Variante der Anordung von Lochern in einer Lage einer flacbigen 

Adsorptionsmembran, 
Fig. 3 den Verlauf einer typischen Stofftrennung und 

Fig. 4 in Explosionsdarstellung eine weitere Ausfuhningsform der Anordnung der 
5 Locher in benachbarten Lagen der flachigen Adsorptionsmembranen. 

GemaB Figur I besteht die partikelgangige Vorrichtung 1 aus einem Gehause 2 mit 
einem Fhissigkeitseinlafi 3 und einem FlussigkeitsauslaB 4. In dem Gehause 2 sind mehr 
als eine Lage pordser flachiger Adsorptionsmembranen S derart angeordnet, daB bei 

10 Betrieb der Vorrichtung 1 die Fltissigkeiten vom FlussigkeitseinlaB 3 zum 
FliissigkeitsauslaB 4 die Lagen 5 nacheinander passieren miissen. Die Lagen der 
Adsorptionsmembran 5 sind mit Lochern 6 zur Passage von in der Feedfliissigkeit 7 
enthaltenen-PartikeLti 8 verseheo. Aus Grundra der Cfbersichtlichkeit sind nur wenige 
Ldch^ 6 dargestellt. Die Lagea der Adsorptionsmemranen 5 sind in ihrem periph^en 

1 5 Randbereich gegemiber dem Gehause 2 mittels einer Dichtung 9 abgedichtet Die Lagen 
der Adsorptionsmembran 5 sind von einander beabstandet angeordnet zur Ausbildung 
eines Raumes 1 0 fiir die Sammlung eines durch die Adsorptionsmembranen 
permeierenden ersten Tdls 11 der Fliissigkeit 7 und des ubrigen Teils 12 der mit 
Partikehi belasteten Fliissigkeit, der die Lagen 5 durch die Locher 6 passiert. Die 

20 Beabstandung der Lagen der Adsorptionsmembran 5 wird mittels Abstandshaltem 13 
stabilisert, die in Form partikelgangiger Gitter, Gewebe, Gewirke oder Vliese zwischen 
den Lagen 5 eingebracht sind. Zur besseren Anstromimg der ersten Lage 5 und zur 
besseren Sammlung der Fliissigkeit 7 nach der letzten Lage der Adsorptionsmembranen 5 
sind entsprechende Stromungsleiteinrichtungen, beispielsweise in Form der 

25 Abstandshalter 13 angeordnet. 

Die Explosionsdarstellung der Figur 4 zeigt eine weitere Ausfuhningsform der 
Anordnung der Locher 6 in den beabstandeten Lagen der flachigen 
Adsorptionsmembranen 5, sowie die dazugehorigen Abstandshalter 13. Diese Elemente 
werden zum Beispiel in ein nicht dargestelhes Gehause mit Fliissigkeitsein- und -auslaS 

30 randdichtend eingebracht. 
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Beispiel 1 

Zwei Meter eines 6 cm breiten Streifens einer stark basischen Adsorptionsmembran vom 
Typ SARTOBIND'" Q (Sartorius AG) wurde mit Lochem in einer in Figur 2 
dargestellten Anordung versehen. Die Locher hatten einen Abstand von ca. 1,8 cm und 
5 einen Durchmesser von 3,5 mm. Der Anteil der Locher an der frontalen Membranflache 
war ca. 1,8%. Dieses Membranband wurde zusammen mit einem 6 cm breiten 
Gewebeband aus Polypropylen zu einem Zylindennodui gemaB der DE-PS 197 11 083 
verarbeitet. 

Uber den Zylindennodui wurde mittels einer Schlauchpimipe 1 Liter einer 
10 partikelbelasteten Flussigkeit (Feedlosung) aus kommerziell erhaltlichem 

Rinderserumalbumin (RSA) der Fa. Kraber, Hamburg vmd luftgetrockneter Backerhefe in ) 
einem PuflFer der Zusammensetzung 0,01 M Tris(Hydroylmethyl)aminomethan (TRIS) 
eingestellt mit konzratrirater Salzsaure auf einen pH-Wert von 8,3 mit einer 
Geschwindi^ett von 0,6 1/min gef&rdert. Die den Zylindennodui verlassende Flussigkeit 
1 5 wurde durch em DurchfluBphotometer der Fa. Wedgewood, San Carlos, USA geleitet 
und die Absorption der Losung bei 280 nm bestimmt imd kontinuierlich aufgezeichnet. 
Nach Passage des Liters Flussigkeit wurde mit dem Puffer gewaschen bis die Absorption 
bei 280 nm wieder den Wert 0 eneicht hatte. Dann wurde zunachst mit einer Losung von 
0,25 M Natriumchlorid in dem Puffer das RSA vom Zylindermodul eluiert imd 
20 schlieBlich mit 1 M Natriumchlorid in dem Puffer die gebimdene Hefe entfemt. Es fand 
wahrend der gesamten Prozedur keine signifikante Erhohung des Druckes statt. Danach 
stand der Zylindennodui fur einen weiteren Zyklus zur Verfiigung. Der Versuch wurde 
wiederholt. 

25 Figur 3 zeigt den Verlauf eines typischen Versuchs. Es findet ein sofortiger Durchbruch 
der Hefepartikel durch den Zylindennodui statt, was am steilen Anstieg der Kurve zu 
Beginn zu erkennen ist. Nach dem Ausspulen aller UV- absorbierenden Partikel wurde 
das RSA mit 0,25 M NaCl im Puffer eluiert (erster grofier Peak), dann wurde mit 1 M 
NaCl im Puffer noch im Zylindermodul zuriickgehaltene Hefe desorbiert (zweiter Peak). 

30 Die dynamische Bindungskapazitat (Eneichen von 10% der Konzentration der 



wo 01/19483 PCT/EPOO/08678 

7 

zugefiihrten RSA- Losung im Ablauf) betrug 0,38 mg/cm^ Membranflache. Die statische 
Bindekapazitat war 0,5 mg/cm^ Membranflache. 
Es wurden die folgenden Ergebnisse erzidt: 



5 l.Lauf 



Fraktion 


Volumen 

[I] 


Absorption 
[E280nm] 


Triibung 


RSA 
[g] 


Wiederfindung 
von RSA 
[%] 


Feedlosimg 


1 


0.6 


+ 


1 




0,25MNaCl 


0,58 


0,8 




0,8 


80 


1 mNaCl 


0,5 


nicfat 
gaaaessesx 


+ 


nicht 
gemessen 





2.Laiif 



Fraktion 


Vohimm 

[I] 


Absorption 
[E 280 nm ] 


Trubung 


RSA 
[8] 


Wiederfindung 
von RSA 
[%] 


Feedlosimg 


1 


0,6 


+ 


1 




0,25 MNaCl 


0,58 


0,66 




0,8 


67 


1 MNaCl 


0,5 


nicfat 
gemessen 


+ 


nicht 
gemessen 





Beispiel 2 

In einem weiteren Versuch wurden 10 g luftgetrocknete kommerziell erhaltliche 
Bacherhefe in 1 1 des in Beispiel 1 beschriebenen Puffers suspendiert und diese 
Suspension im Kreislauf fiber den Zylindermodul gemaB Beispiel 1 gefuhrt. Der 
durchschnittliche Eingangsdruck betrug 0,1 bar und anderte sich nicht signifikant 
wahrend der 30 minutigen Versuchsdauer. Danach wurden der Suspension 1 g RSA 
zugegeben und dieses Gemisch fiber den Zylindermodul gefuhrt. Nach Freispulen, wie 
oben in Beispiel 1 beschrieben, wurde das RSA mit 0,25 M NaCl im PufTer eluiert. Es 
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wurden 0,41 g RSA wiedergefiinden. Damit hatte die dynamische Bindungskapazitat um 
48 % abgenommen. 

Der Zylindennodul wurde mit 1 M NaCl im Puflfer gespiilt, dann mit 1 M NaOH 
beaufschlagt und 10 min stehen gelassen, anschliefiend wurde mit 1 M NaOH und danach 
5 mit 1 M NaCl im PufiFer, danach nur mit PuflFer gespult. 
Der Zylindennodul wurde emeut mit RSA beladen. 
Es wurden die folgenden Ergebnisse erzielt: 



l.Lauf 



Fraktion 


Vohimen 
[1] 


Absorption 
[E 280 nm ] 


Trubiing 


RSA 
[g] 


Wiederfindung 
von RSA 
[%] 


Feedldsung 


1 


0.6 


+ 


1 




0,25MNaa 


0.5 


1,06 




0,86 


86 


1 MNaCl 


0,5 


nicht 
gamessen 


+ 


nicht 
gemessen 





10 

Die statische Bindimgskapazitat betrug noch 90 % des Wertes aus dem 1. Lauf des 
Beispiels 1. 
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Patentanspruche 

1, Partikelgangige Vonichtung (1) zur Durchfuhrung von StofRrennungen mittels 
Permeation von Flussigkeiten durch mehr als eine Lage poroser flachiger 

5 Adsorptionmembranen (5), welche von einander beabstandet und mit mindestens einem 
Loch (6) zur Passage der Partikel (8) versehenen sind, wobei die Vorrichtung (1) xiber 
einen der ersten Lage benachbarten FlussigkeitseinlaB (3) und uber einen der letzten 
Lage benachbarten Flus^gkeitsausLaB (4) verfiigt und die beabstandeten Lagen der 
Flachmembranen (S) in ihren peripheren Randbereichen fiir die Flussigkeiten 

10 undurchlassig sind derart^ daB die zu behandehiden Flussigkeiten (7) vom 
Fhis^gkeitseinlaB (3) zum FUissigkeitsauslaB (4) die Lagen (5) nacheinander passieren 
muB, wobei in jeder Mn[ibranlage (5) jeweils ein erster Teil (1 1) der zu behandelnden 
Fhissigk^t (7) partike|pid <^ der flSchigen AdsorpUonsmembran und der 

restliche Tdl (12) der zu bdiandelnden Ftassigkeit (7) mit den Partikehi (8) durch das 

1 5 zumindest eine Loch (6) d^,N^ strdint und beide Teilstrome (1 1, 12) auf der 

nachsten Membranlage (5) wieder vereinigt werden. 

2, Vorrichtung (1) nach Anspruch 1 bei der das mindestens eine Loch (6) 
benachbarter Lagen (5) zu einander versetzt angeordnet ist. 

20 

3, Vorrichtung (1) nach Anspruch I oder 2 bei der das mindestens eine Loch (6) 
einen Flachenanteil von bis zu 20 %, vorzugsweise von bis zu 4 %, bezogen auf die 
Flache der Lage der Flachmembranen (5) einninunt. 

25 4. Vorrichtung (1) nach einen der vorstehenden Anspniche bei der das mindestens 
eine Loch (6) kreisfbrmig ausgebildet ist und einen Durchmesser von 0,01 bis 20 mm, 
vorzugsweise von 0,5 bis 2 mm aufweist. 



30 



5. Vorrichtung (1) nach einen der vorstehenden Anspriiche bei der die benachbarten 
Lagen der porosen Flachmembranen (5) mittels Abstandshalter (13) parallel 201 einander 
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einen Abstand im Bereich zwischen 0,1 bis 5 mm, vorzugsweise zwischen 0,2 bis 1 mm, 
einnehemen. 

6. Vorrichtung (1) nach Anspruch 5 bei der die Abstandshalter (13) aus Stegen, 
5 Gittem, Geweben, Gewirken oder Vliesen bestehen. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 1 bei der die Flachmembranen (5) einen 
Porendxirchmesser im Bereich zwischen 0,1 bis 10 jim, vorzugsweise zwischen 3 bis 5 
^m besitzen. 

0 

8. Vorrichtung (1) nach Anspruch 1 bei der die Flachmembranen (5) fiinktionelle 
Gruppen und/oder liganden oder Reaktanden tragen, die zur Wechsehvirkung mit 
mindestens dnem StoflF aus den Fhissigkeiten (7) bei^gt sind. 



15 



9. Vorrichtung (1) nach einen der vorstehenden Anspriiche, bei der die Lagen (5) zu 
einem Wickel geformt sind imd die Vorrichtung (1) als Wickehnodul ausgebildet ist. 




Fig. 1 
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Fig. 2 
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@ Filterstapel fur den Einbau in einer nach dem Crossflow-Prinzip betreibbaren Filtervorrichtung fur Fluide 

Bei einer nach dem Crossflow-Prinzip betreibbaren Filter- 
vorrichtung fur Fluide mit einem von zwei Endplatten (9, 2), 
von denen mindestens eine Fluidanschlusse (3, A, 5) auf- 
weist, in Dichtlage gehaltenen Filterstapel (32) aus runden 
Flachfilterelementen (41) und alternierend angeordneten, 
kongruenten, drainierenden Stutzelementen (38), ist die die 
Fluidanschlusse (3, 4, 5) aufweisende Endplatte (2) Teil eines 
den Filterstapel (32) umschliel&enden Gehauses (1 « 2) und die 
periphere Anstromung des Filterstapels (32) erfolgt uber 
einen Gehauseringraum (11). Der Filterstapel (32) ist etwa in 
Durchmesserrichtung von einem schlitzartigen Schacht (30, 
30') 2ur Fluidfuhrung des Retentats durchsetzt, der in der die 
Fluidanschlusse (3, 4, 5) aufwelsenden Endplatte (2) mundet. 
im diametralen Endbereich der von dem schlitzartigen 
Schacht (30. 30') nicht erfa&ten Stapelflache ist mindestens 
ein Permeatschacht (31 ) zur Abf uhrung des Permeats aus der 
Ebene der Filterelemente (41 ) angeordnet, wobei die Perme- 
atschachte (31) in der Endplatte (2) mit Anschlussen (3, 4, 5) 
munden. Die das panikelbelastete Fluid fuhrenden Stutzel- 
emente (38) sind durch Oberstromplatt n (38) mit beidseitig 
angeordn ten, quer zum schlitzanigen Schacht (30, 30') ver- 
laufenden Oberstrdmkanalen (39) gebildet und jeweiis zwei 
Filterzuschnitte (36) sind unter drainierender Beabstandung 
mittels eines Drainagevlieses (37) oder Gttters zwischen 
jeweiis zwei Uberstromplanen (38) zur Fohrung des Reten> 
tats und des Permeats ... 
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Die Erfindung betrifft einen Filterstapel fiir den Ein- 
bau in eine nach dem Crossflow-Prinzip betreibbaren 
Filtervorrichtung fur Fluide nach dem Oberbegriff des 
Hauptanspruches, wie sie z. B. durch die DE-OS 
33 41 262 bekannt ist Das darin beschriebene stapelfor- 
mige Trennelement aus geschichteten Zuschnitten zwi- 
schen zwei Endplatten ist beziiglich seiner Stromungs- 
fuhrung noch verbesserungswiirdig, wenn es darum 
geht, einen moglichst geringen Druckabfall zwischen 
Retentateingang und Retentatausgang zu erreichen, oh- 
ne daB dies zu Lasten der Filtrationsleistung geht 

Gerade bei der Filtration von Fiussigkeiten mil hohen 
C02-Gehalt wie Bien stark COa-haltigen Fruchtsaften 
und dergleichen ist zur Vermeidung einer C02-Entga- 
sung aus der Flussigkeit ein gewisser Druck auf der 
Filtratseite erforderlich. Dies bedingt ein hoheres 
Druckniveau auf der Reteniatseite um die Filtration 
iiberhaupt zu ermdglichen, d. h, das gesamte Filtrations- 
system muB nach auBen druckstabil sein. 

Aufgrund der relativ kleinen Durchbrechungen in 
dem stapelformigen Trennelement nach DE-OS 
33 41 262, wird eine ausreichende Oberstromung der 
Membran durch den starken Druckabfall zwischen Re- 
tentateingang und Retentatausgang behindert; dies hat 
untcr Umstanden einen schnellen Aufbau einer Deck- 
schicht und damit sinkende Filtrationsleistungen zur 
Folge, insbesondere aber neigen die Anstromoffnungen 
zur Verblockung bei Medien mit hohem Feststoff- bzw. 
Partikelanteil. wie z. B. Fruchtsafte und auch bei der 
Filtration von hochviskosen Fiussigkeiten wie Milch 
und Molke. 

Es ist auch bekannt (DE-GM 87 00 793), giockenfor- 
mige Filterelemente aus Keramik axial mit Abstand um 
einen davon gebildeten Hohlkem in einem umgehenden 
Druckgehause zu stapeln, und die zwischen den glok- 
kenformigen Filterelementen auf der AuBen- und In- 
nenseite gebildeten Spake in Richtung der Mantellinien 
nach dem Crossflow-Prinzip zu uberstromen. Der Fil- 
tratabzug erfolgt aus kranzformigen Hohlraumen der 
Keramikkdrper. Aufgrund der besonderen Formge- 
bung ist die Herstellung auf feste bzw. formstabile Ma- 
terialien beschrankt und sehr kompliziert. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, mit 
einfachen konstruktiven Mitteln eine Filtervorrichtung 
der eingangs genannten Bauart, insbesondere zur Filtra- 
tion von Medien mit hohem Feststoff- bzw, Partikelan- 
teil zu schaffen, die mit haherem Betriebsdruck betrie- 
ben werden kann und bei der der Druckabfall innerhalb 
der Stromungswege relativ gering ist und bei dem der 
Einsatz verschiedenartiger Trennmedien nach dem glei- 
chen Abdichtungsprinzip der einzelnen Elemente mog- 
lich ist 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB durch die im 
Hauptanspruch angegebenen Merkmale gelost. Vorteil- 
hafte Weiterbildungen sind in den Unteranspruchen an- 
gegeben, 

Zusammenfassend besteht die Erfindung aus einem 
Filtergehause mit Filterstapel bzw. einem Filterstapel 
zur bestimmungsgemaBen Verwendungin einem Filter- 
gehause mit nachstehenden Merkmalen. 

Bei einer nach dem Crossflow-Prinzip betreibbaren 
Filtervorrichtung fur Fluide mit einem von zwei End- 
platten, von denen mindestens eine Fluidanschliisse auf- 
weist. in Dichtlage gehaltenen Filterstapel aus runden 
Flachfilterelementen und alternierend angeordneten, 
kongruenten, drainierenden Stutzelementen. ist die die 



Fluidanschlusse aufweisende Endplatte Teil eines den 
Filterstapel umschlieBenden Gehauses und die periphe- 
re Anstromung des Filterstapels erfolgt iiber einen Ge- 
hauseringraum. Der Filterstapel ist etwa in Durchmes- 
5 serrichtung von einem schlitzartigen Schacht zur Fluid- 
fuhrung des Retentats durchsetzt, der in der die Fluidan- 
schliisse aufweisenden Endplatte miindet. Im diametra- 
len Endbereich der von dem schlitzartigen Schacht nicht 
erfaBten Stapelflache ist mindestens ein Permeat- 

10 schacht zur Abfuhrung des Permeats aus der Ebene der 
Filterelemente angeordnet, wobei die Permeatschachte 
in der Endplatte mit Anschliissen munden. Die das parti- 
kelbelastete Fluid fiihrenden Stutzelemente sind durch 
Oberstromplatten mit beidseitig angeordneten, quer 

15 zum schlitzartigen Schacht verlaufenden Oberstromka- 
nalen gebildet und jeweils zwei Filterzuschnitte sind un- 
ter drainierender Beabstandung mittels eines Draina- 
gevlieses oder Gitters zwischen jeweils zwei Ober- 
stromplatten zur Fuhrung des Retentats und des Per- 

20 meats angeordnet Da die Summe der Anstromquer- 
schnitte in der schlitzformigen Durchbrechung etwa 
gleich der der auBeren Anstromquerschnitte im auBeren 
Retentatraum sind. ist auch problemlos eine Feedum- 
kehr ohne Druckerhohung im inneren Retentatschacht 

25 vorzunehmen, moglich. Durch die Filtervorrichtung las- 
sen sich preisgiinstig partikelgangige. mit hohen Fest- 
stoffanteilen behaftetete FlQssigkeiten filtrieren. 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der vorliegenden Erfindung 
ist in der beiliegenden Zeichnung dargestellt Dabei 

30 zeigt: 

Fig. 1 schematisch einen Vertikalschniit durch eine 
Filtervorrichtung fiir Fluide. 
Fig. 2 eine Draufsicht auf eine Oberstromplatte. 
Fig. 3 einen Querschnitt durch die Oberstromplatte 
35 nach der Schnittlinie 3-3 in Fig. 2, 

Fig. 4 eine Draufsicht auf eine Druckverteilungsmas- 
ke. 

Fig. 5 eine Draufsicht auf das mehrschichtige Filter- 
element 

40 Fig, 6 einen Querschnitt durch das Filterelement nach 
der Linie 6-6 in Fig. 5, 

Fig. 7 einen Langsschnitt durch das Filterelement 
nach der Linie 7-7 in Fig. 5 und 

Fig. 8 einen Vertikalschnitt durch einen Teil des Fil- 

45 terstapels etwa nach der Obersichtszeichnung gemaB 
Fig. 1. bzw. nach den Schnittlinien 3-3 und 7-7. 

Die Filtervorrichtung gemaB Fig. 1 besteht im we- 
sentlichen aus einem glockenformigen Gehauseoberteil 
1. einem damit fiber Spannelemente mit Dichtungen 16s- 

50 bar verbundenen Geh^useunterteil 2, welches bevor- 
zugt die Fluidanschlusse 3, 4. 5 aufweist Das Gehause 1, 
2 wird uber eine Fluidpumpe 6 mit Flussigkeit uber den 
AnschluB 4 versorgt und diese iiberstromt bevorzugt 
von auBen nach innen den im Gehause 1, 2 im Retenta- 

55 traum 1 1 angeordneten Filterstapel 32. Das aufkonzen- 
trierte Retentat verlaBt durch den zentralen Retenta- 
traum 30 uber den AnschluB 3 den Filterstapel 32 und 
das Gehause 1, 2, Das die Filterelemente 41 durchdrin- 
gende Permeat verlaBt den Filterstapel 32 durch die 

60 Permeatschachte 31 und den PermeatauslaB 5 in der 
unteren Endplatte 2. Ein im Gehauseunterteil 2 ange- 
ordneter Ringraum 2' verbindet alle in den Zeichnungen 
angegebenen Permeatdurchlasse bzw. Permeatschachte 
31 mit dem PermeatauslaB 5. Der gesamte Filterstapel 

65 32 wird durch eine Druckplatte 9 als obere Endplatte 
und einem mit der unteren Endplatte 2 verbundenen 
Spannbolzen 7 mit Mutter « auf Dichtlage gehalien. Die 
Mutter 8 kann auch durch einen Spanntrieb gemaB DE- 
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OS 37 80 733 ersetzt sein, welcher Expansionskrafte des 
Filterstapels 32 kompensiert Ober dem AnschluB 24 ist 
das Gehause 1, 2 entluftbar. 

In Fig. 2 bis 8 sind die verschiedenen Einzelelemente 
dargestellt. Bezogen auf eine gemaC Fig. 1 von oben 
beginnende Schichtenfolge besteht diese aus einer 
Oberstromplatte 38 nach Fig. 2. 3 welche eine zentrale 
schlitzfdrmige Durchbrechung30,30' und mehrere iiber 
den Umfang im Endbereich dieser Durchbrechung 30. 
30' angeordnete Durchbrechungen 31 fur das Permeat 
aufweisi. 

Die Durchbrechungen 31 sind durch ebene Platten- 
kranze 38' als PreBdichtung eingefaBt 

Unter dieser oberen, gegebenenfalls mit einer auBe- 
ren glatten Oberflache ausgestatteten Oberstromplatte 
38 ist ein Filterelement gemaB Fig. 5 bis 7 angeordnet, 
dessen Lochbild bezuglich der Durchbrechungen 30. 30', 
31 mit dem der Oberstromplatte 38 ubereinstimmt. Die- 
ses Filterelement 41 besteht aus einem oberen und unte- 
ren Flachfiltcrzuschnitt 36 und cinem sandwichartig da- 
zwischen liegenden. drainierenden Vlies 37 oder einem 
Gewebe, deren periphere Rander einschlieBIich im Be- 
reich der zentralen schlitzfdrmigen Durchbrechung 30 
durch VerschweiBung oder Klebung als Dichtung 33 
leckdicht verbunden sind. Bedarfsweise ist zwischen 
drainierender Stutzschicht 37 in Form eines Vlieses oder 
Gewebes und Flachfilterzuschnitten 36 beidseitig eine 
Druckverteilungsmaske 34 angeordnet, die sicherstellt, 
daB das Permeat in der Ebene der drainierenden Stiitz- 
schicht 37 ungehindert in die Durchbrechungen 31 zur 
Permeatabfuhrung flieBen kann, wie in Fig. 5 schema- 
tisch angedeutet. Die Druckverteilungsmaske weist eine 
mit den Durchbrechungen 31 des Filterelementes 41 
deckungsgleiche Ausnehmung 31 mit einem Mittelsteg 
35 auf. Die Druckverteilungsmaske 34 ist zweckmaBig 
in der Dichtung 33 des Filterelementes 41 unverschieb- 
lich fixiert Die Durchbrechungen 31 konnen auch durch 
mehrere kreisrunde Lochungen gebildet sein. 

Auf dieses Filterelement 41 folgt wieder eine Ober- 
stromplatte 38 usw., wie in Fig. 1 bzw. 8 angedeutet. 

Wie aus Fig. 2 und 3 hervorgeht, liegen die quer zu 
der schlitzfdrmigen zentralen Durchbrechung 30 ver- 
laufenden Oberstromungskan^le 39 nach auBen hin auf 
einer Ebene, haben jedoch unterschiedliche Tiefe, Breite 
und Lange. 

Die sich aufgrund der Plattengeometrie und der ge- 
wahlten schlitzartigen zentralen Durchbrechung 30 er- 
gebenden unterschiedlichen Langen der Oberstromka- 
nale 39 fur das Retentat konnen durch fortlaufende 
Querschnittsverengung der 0berstr5mkanale 39 vom 
groBten Durchmesser ausgehend zur Peripherie hin 
(Verkiirzung der Lange der Oberstromkanale) ausgegli- 
chen werden, um fur eine gleichmaflige Wandschub- 
spannung an der Membranoberflache zu sorgen. Der 
damit gebildete Fiherstape! 32 wird also nicht radial 
sondern von auBen zur Mitte hin in Richtung des Reten- 
tatschlitzes 30, 30' parallel uberstromt Der Filterstapel 
32 wird allseitig umstrdmt. so dafl hier keine loten Ek- 
ken im Gehause 1, 2 und auch nicht an den Oberstrom- 
kanalen 39 bzw. Schachten 30, 30', 31 entstehen. Dies ist 
besonders wichtig nach Reinigungszyklen. Das Retentat 
sowie auch das Permeat werden im Boden des Filterge- 
hauses 1, 2 abgezogen. 

Die Oberstrdmplatten 38 sind anwendungsspezifisch 
vorzugsweise aus Kunststoff gespritzt oder als profiliert 
geatzte Edelsiahlplatten und somit als wiederverwend- 
bare Elemente ausgebildet Bedarfsweise konnen meh- 
rere aufeinandergestapelte Filterelemente41 und Ober- 
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stromplatten 38 gemaB Fig. 8 durch Verbindungsele- 
mente zu Filtermodulen 32^ zusammengefaBt werden, 
wie auch in Fig. 1 erkennbar. so daB deren Handhabung 
erleichtert wird. Diese Verbindungselemente konnen 
5 gemaB Fig. 8 zum Beispiel durch eine im Bereich der 
Durchbrechungen 31 auf der AuBenseite angeordnete 
Umspritzung 40 aus Kunststoff oder Silikonmasse oder 
durch die Permeatschachte 31 im Bereich ihrer Stege 
angeordnete Klammern gebildet sein. 
10 Die Auswahl der Flachfilterzuschnitte 36 bezuglich 
PorengroBe bzw. Ruckhaltevermdgen. Material und Be- 
lastbarkeit richtet sich nach den zu behandelnden Flui- 
den. Die Spalthohe zwischen zwei Flachfilterzuschnit- 
ten 36 und dazwischen liegenden Drainagezuschnitten 
15 37 richtet sich ebenfalls nach den Erfordemissen der zu 
behandelnden Fluide und wird durch die Auswahl geeig- 
neter Gewebestarken oder Vliesstarken sowie durch 
entsprechende Wahl der Dicke der Druckverteilungs- 
masken 34 erreicht. Als Vliese werden plane, gering 
20 kompressible Vliese mit guten Drainageeigenschaften 
bevorzugt. Diese konnen auch ein Laminat mit dem 
Filter 36 bilden. Bei diesen Vliesen kann gegebenenfalls 
auf die Verwendung der Druckverteilungsmasken 34 
verzichtet werden, 
25 Das Material der Druckverteilungsmasken 34 richtet 
sich nach dem Anwendungsfall, es soUte bevorzugt hart 
und inkompressibel sein. z. B. Polypropylen. Polyester, 
Metallfolie, PVDF, um zu verhindern. daB sich die Mem- 
bran in die offen zu haltende Vlies- oder Gewebestruk- 
30 tur im Abstrombereich driickt Die Starke der Druck- 
verteilungsmasken liegt je nach Anwendungsfall zwi- 
schen 50 und 150 ^im. 

Zur Erreichung eines geringen Druckabfalls zwischen 
Retentateingang 4 und Retentatausgang 3 wird bei der 
35 Filtration C02-haltiger Flussigkeiten bevorzugt von au- 
Ben nach innen uberstromt, und zwar mit erhohtem Be- 
triebsdruck im Gehause 1. 2 bei gleichzeitiger Drosse- 
lung des Filtratabgangs 5. um einen Druckanstieg auch 
auf der Permeatseite des Filtersystems zu erreichen. Da- 
40 durch wird ein Schaumen und Entgasen der Flussigkeit 
vermieden, 

Auch bei der Filtration von hochviskosen Flussigkei- 
ten wie Milch und Molken ist es vorteilhaft. von auBen 
nach innen zu iiberstromen. damit der Druckverlust 
45 zwischen Retentateingang 4 und Retentatausgang 3 
moglichst gering ist Dadurch wird eine Deckschichtaus- 
bildung auf den Filterzuschnitten verzogert 

Die Spalthohe zwischen den zu uberstromenden Fil- 
terelementen 41 und Oberstromplatten 38 bzw. Ober- 
50 strdmkanaien 39 liegen zwischen 200 bis 1000 jim, je 
nach zu behandelndem Fluid. 

Die Oberstromplatte kann auch aus einer Oberstrom- 
kanale 39 und ebene Plattenkranze 38' aufweisenden 
gepragten Folie aus Kunststoff gebildet sein. Die Wel- 
55 lenberge der Oberstrbmkanale 39 stehen dabei einseitig 
Oder beidseitig iiber die Ebene der Plattenkranze 38' 
uber, Durch aufgelegte Ausgleichsmasken (34) in Form 
der Plattenkranze 38' lassen sich die in einer Ebenen 
liegenden Auflageflachen fur die Filterelemente41 uber 
60 die ganze Plattenebene erreichen. 

Der Vorteil der erfindungsgemaBen Filtervorrichtung 
mit ihrem Oberstrom- und Dichtungsprinzip ist auBer- 
dem in der Variabilitat und Auswechselbarkeit der 2u- 
schnitte und der Mdglichkeit zu sehen, in einem ge- 
es schlossenen Drucksystem mit variablen Betriebsdruck 
und Differenzdruck sich verschiedenen Filtrationsbe- 
dingungen ohne groBen Aufwand anpassen zu konnen. 
Da die Summe der Anstromquerschnitte in der schlitz- 
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formigen Durchbrechung 30, 30' etwa gleich der der 
auQeren Anstromquerschnitte im Retentatraum 11 sind. 
ist auch problemlos eine Feedumkehr ohne Druckerhd- 
hung im Retentatschacht 30, 30' vorzunehmen, moglich. 
Durch das geschlossene System enistehen keine Leek- 5 
verluste und dieses ist im Bcreich der Biotechnologie im 
Hinblick auf Verkeimungsgefahr, Sekundarkontamina- 
tion. Verschmutzung etc. wichtig. 

Patentanspruche 10 

1. Filterstapel fur den Einbau In einer nach dem 
Crossflow-Prinzip betreibbaren Filtervorrichtung 
fur Fluide, der zwischen zwei Endplatten, von de- 
nen mindestens eine Fluidanschlusse aufweist, in 15 
Dichtlage gehalten wird. aufweisend runde Flachfil- 
terelemente und altemierend angeordnete. drainie- 
rende Stiitzelemente, wobei der Stapel aus Elemen- 
ten im Zentrum eine schachtartige Durchbrechung 
und zwischen der mittigen Durchbrechung und der 20 
Peripherie uber den Umfang verteilt mehrere 
schachtartige Durchbrechungen zur getrennten 
Fuhrung von Retentat und Permeat aufweist, wo- 
bei die schachtartigen Durchbrechungen in der 
Endplatte mit den Fluidanschliissen enden, da- 25 
durch gekennzeichnett daB 

— der Filterstapel (32) etwa in Durchmesser- 
richtung von einem schlitzartigen Schacht (30, 
30') zur Fuhrung des Retentats durchsetzt ist, 
der in der die Fluidanschlusse (3, 4, 5) aufwei- 30 
senden Endplatte (2)mundet, 

— im diametralen Endbereich der von dem 
schlitzartigen Schacht (30. 30') nichl erfaBten 
Stapelflache mindestens ein Permeatschacht 
(31) zur Abfiihrung des Permeats aus der Ebe- 35 
ne der Filterelemente (41) angeordnet ist. wo- 
bei die Permeatschachte (31) in der Endplatte 
(2) mit Anschlussen (3, 4. 5) munden, 

— die das partikelbelastete Fluid fuhrenden 
Stutzelemente (38) durch Oberstromplatten 40 
(38) mit beidseitig angeordnetea quer zum 
schlitzartigen Schacht (30, 30') verlaufenden 
Ubersirdmkanaien (39) gebildet sind und 

— jeweils zwei Filterzuschnitte (36) unter drai- 
nierender Beabstandung mittels eines Draina- 45 
gevlieses (37) oder Gitters zwischen jeweils 
zwei Oberstromplatten (38) zur Fuhrung des 
Retentats und des Permeats angeordnet sind. 
und 

— die Oberstromkanale (39) im eingebauten 50 
Zustand des Filterstapels peripherer in einem 
Fluiddruckraum (11) der Filtervorrichtung 
munden. 

2. Filterstapel nach Anspruch 1. dadurch gekenn- 
zeichnei, daB die in der Ebene des Drainagevlieses 55 
(37) Oder Gitters offen zu haltenden Permeat- 
schachte (31) bedarfsweise von einer zwischen den 
Fiiterzuschnitten (36) und der Drainageebene an- 
geordneten dunnen Druckverteilungsmasken (34) 
eingefaOt sind. 60 

3. Filterstapel nach Anspruch 1 und 2, dadurch ge- 
kennzeichnet. daB die Druckverieilungsmaske (34) 
eine Dicke von 50 bis 150 urn hat 

4. Filterstapel nach Anspruch 1 bis 3. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB die Uberstrdmplatten (38) fiir 65 
das Retentat aus Kunststoffpolymer gebildet sind. 

5. Filterstapel nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Oberstromplatte aus einer Ober- 
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stromkanale (39) und ebene Plattenkranze (38') auf- 
weisenden gepragten Folic gebildet ist 

6. Filterstapel nach Anspruch 5. dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die ebenen Plattenkranze (38') durch 
entsprechend ausgebildete Ausgleichsmasken etwa 
auf Plattenstarke im Bereich der Oberstromkanale 
(39) verstarkt sind. 

7. Filterstapel nach Anspruch 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet. daB die Peripherie und der Rand der 
schlitzformigen Durchbrechung (30. 30') zweier Fil- 
terzuschnitte (36) mit einschliefiendem Drainage- 
element (37) durch VerschweiBung oder Klebung 
leckdicht eingefaBt sind. 

8. Filterstapel nach Anspruch 1 bis 7. gekennzeich- 
net durch ein diesen und die Endplatten (2, 9) ein- 
schlieBendes Druckgehause (1, 2) niit mindestens 
drei Fluidanschlussen (3, 4. 5) fiir die Oberstromung 
des Filterstapels (14) nach dem Crossflow-Prinzip. 
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(g) Vorrichtung fur die adsorptive Stofftrennung mit Adsorptionsmembranen 

@ Die Erfindung betrifft Vorrichtungen fur adsorptive 
Stofftrennungen mittels Permeation von Flussigkeiten 
durch porose Adsorptionsmembranen und Verwendun- 
gen der Vorrichtungen. 

ErfindungsgemafSe Vorrichtungen bestehen aus einem 
aus einem Mantelrohr, Boden- und Deckelelement gebil- 
deten zylindrischen Gehause, das mindestens ein wickel- 
artig als Hohlzylinder ausgebildetes Adsorbermodul aus 
Adsorptionsmembranen umschliefSt, in welch em konzen- 
trisch ein zylindrischer Kern angeordnet ist. Zwischen der 
Innenflache des Hohlzylinders und dem zylindrischen 
Kern und zwischen der AufSenflache des Hohlzylinders 
und dem Mantelrohr ist ein innerer und ein aufSerer Ring- 
spalt ausgebildet. Vorzugsweise befinden sich fur die Zu- 
fuhr der Flussigkeiten radiale Kanale im Kern, die mit dem 
inneren Ringspatt, und fur die Abfuhr des Permeats radia- 
le Kanale im Bodenelement, die mit dem aufSeren Ring- 
spalt verbunden sind. 

Durch Parallel- und Serienschaltungen sind Anwendun- 
gen der Vorrichtung fur Scale-up und Scale-down Arbei- 
ten im Labor, Technikum und in der Produktion moglich. 
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Beschreibung 

Die Erfindung belrifft Vorrichtungen fur adsorptive Stofftrennungen mittels Permeation von Fliissigkeiten durch po- 
rose Adsorptionsmembranen und Verwendungen der Vorrichtungen zur Durchfuhrung adsorpiiver Stofftrennungen. 

5 Die Vorrichtung ist anwendbar zur selektiven Abtrennung und Reinigung von Stoflfen, wie beispielsweise von biospe- 
zifischen Molekulen, Proteinen, Enzymen, ionogenen Stotfen, Metallionen, insbesondere Schwemietallionen aus unter- 
schiedlichen Medien. Die Erfindung gestatlet die Venvendung der Vorrichtung fur Arbeiten iin Labor, im Technikum und 
in der Produktion. Durch ihren Aufbau sind Arbeiten zur MaBstabsanpassung sowohl im Scale-up als auch iiii Scale- 
down moglich. ErfindungsgemaBe Vorrichtungen sind anwendbar iin Bereich der Biotechnologie, der Gentechnik, der 

10 Phannazie, der Chemie, der Getranke- und Lebensmittelindusirie sowie des Umwelischutzes. 

Unter adsorptiver Stofftrennung wird eine spezifische Abtrennung oder Reinigung von Stoffen (Komponenten) aus ei- 
ner flussigen Phase (Medium) verstanden, die von einem festen Adsorbens spezifisch adsorbiert werden. Dazu wird ein 
7.U filtrierendes Medium, daR die abzutrennenden oder zu reinigenden Stotfe enthalt, auf das Adsorbens gegeben oder 
hindurchgepreBt und mittels einer oder mehrerer Elutionsflussigkeiten (Eluenlen), die unter Druck durch das Adsorbens 

15 gepreBt werden aufgetrennt. In Abhangigkeit vom AusmaB der Wechselwirkung der Bestandteile des Mediums mit dem 
Adsorbens und den Elutionsflussigkeiten werden die einzelnen Komponenten vom Adsorbens unterschiedlich stark fest- 
gehalten und treten fraktioniert aus dem Adsorbens aus. Die im Medium enthaltenen zu trennenden Stoffe konnen ent- 
weder alleine oder gemeinsam am Adsorbens adsorbiert werden. Im letzteren Fall wird das Medium mit dem zu trennen- 
den Stoffgemisch zum Beispiel solange durch das Adsorbermodul filtrierU bis der gewunschte Stoflf am AuslaB des Mo- 

20 duls erscheint. Mit geeigneten Elutionsflussigkeiten, die durch den Modul zum Beispiel hindurchfiltriert werden, kann er 
getrennt von anderen am Adsorbens festgehaltenen Stoflfen eluiert werden (Stufenelution). Es kann aber auch ein uner- 
wunschter Stoff (Kontaminant) aus dem Medium abgetrennt werden. Ein weiteres Einsalzgebiet von Adsorbem ist die 
Chromatographic, bei der nur ein Teil der Adsorptionskapazitat des Adsorbers zur Adsorption ausgenutzt wird und die 
Trennung der adsorbierten Komponenten darauf beruht, daB fiir die Elution unterschiedhche Volumina des Elutionsmit- 

25 tels erforderhch sind. Wenn auch auf die Chromatographic im folgenden nicht ausdrucklich Bezug genommen wird, liegt 
sie als Anwendung iiii Bereich der Erfindung. 

Bci der adsorptivcn Stofftrennung spiclt also die Wcchsclwirkungcn zwischcn fcstcn und flussigen Phascn cine wich- 
tige RoUe, wobei die feste Phase zum erreichen einer hohen Wirksamkeit eine hohe spezifische Oberflache aufweisen 
muB und damit entweder eine geringe PartikelgroBe oder eine hohe Porositat haben soUte. Da dem Einsatz extrem f einer 

30 Feststoffe in der Praxis Grenzen gesetzt sind, werden im allgemeinen als feste Phasen hochporose Matrices verwendet. 
Die Venvendung poroser Matrices hat zur Folge, daB der Kinetik des Elementarvorgangs der Adsoption/Desorption, d. h. 
der Wechselwirkung zwischen der Komponente der flussigen Phase mit der festen Phase, die Kinetik uberlagert ist, mit 
der der Stofftran sport in die porose Matrix hinein und aus ihr heraus erfolgt. Da der Stoff transport bei bekannten Matri- 
ces uberwiegend diffusiv geschieht (wie zum Beispiel bei den partikularen und porosen Matrices), tritt eine fur die Ef- 

35 fektivitiit des Verfahrens nachteilige Diffusionshmitierung auf, weil wegen der in flussigen Phasen generell niedrigen 
Diffusionskoeffizienten die Kinetik des Gesamtprozesses durch die Kinetik des Sioflftran sports bestimmt wird. Durchge- 
hende Porenstrukturen aufweisende nichtpartikulare Matrices, wie porose Membranen, bieten demgegenuber die Mog- 
lichkeit zum uberwiegend konvektiven Stofftran sport unter der Einwirkung einer Druckdififerenz und damit zu einer 
wirksamen Ausschaltung der unerwunschten DilFusionslimitierung. 

40 Unter Adsorptionsmembranen soUen Membranen verstanden werden, die an ihrer inneren und auBeren Oberflache 
funktionelle Gruppen. Liganden oder Reakianden tragen, die zur Wechselwirkung mit mindestens einem Stoff einer mit 
ihr in Kontakt stehenden flussigen Phase befahigt sind. 

Die Bezeichnung Adsorptionsmembran ist als Oberbegriff fiir verschiedene Arten von Adsorptionsmembranen zu ver- 
stehen, wie Kationen-, Anionen-, Liganden-, Affinitats- oder aktivierten Membranen, die ihrerseits wieder je nach den 

45 funktionellen Gruppen, Liganden oder Reaktanden in unterschiedliche Adsorptionsmembran-Typen eingeteilt werden. 
Porose Adsorptionsmembranen sind Membranen deren mitdere Porendurchmesser im Mikrofiltrationsbereich liegen und 
zwischen ungefahr 0,1 pm bis ungefahr 15 pm betragen. Die Dicke der verwendeten porosen Adsorptionsmembranen 
betragt zwischen ungefahr 100 |im und ungefahr 500 pm. 

Aus der DE-OS 44 32 628 und den US-PS 5,575,910 und 4,895,806 sind Vorrichtungen und Verfahren zur Durchfuh- 

50 rung von adsorptiven Stofftrennungen mittels Permeation von Fliissigkeiten durch porose Adsorptionsmembranen be- 
kannt, bei denen die Adsorptionsmembranen in Druckfiltrationsgeraten axial oder radial angestromt werden. Zur Erho- 
hung der Adsorptionskapazitat werden Ad sorptions module aus einer Vielzahl flachiger Zuschnitte poroser Adsorptions- 
membranen in Stapelform verwendet. Die vorgeschlagenen Losungen haben den Nachteil, daB bei der Herstellung der 
flachigen Zuschnitte ein relativ hoher Verschnitt an wertvollen Adsorptionsmembranen eintritt, die bekanntlich hochver- 

55 edelte und kostenintensive Produkte darstellen. AuBerdem ist die Erhohung der Anzahl der Zuschnitte an porosen Ad- 
sorptionsmembranen, die als Stapel vom zu filtrierenden Medium durchstromt werden, mit einer Verringerung der 
DurchfluBleisiung und einer relativ raschen Verblockung der oberen Lagen der Zuschnitte der Adsorptionsmembranen 
verbunden. 

Aus den US-PS 4,895,806 und 4,986,909 ist bekannt, das Adsorptionsmaterial in Form eines Wickels einzusetzen, 
60 wodurch der Verschnitt an wertvollen Adsorptionsmembranen verringert werden kann. GemaB der US-PS 4,895,806 
wird beispielsweise eine Bahn einer Adsorptionsmembran auf einem porosen Rohr aufgewickelt und unter Anlegung ei- 
ner Druckdifferenz von auBen nach innen Medium durchstromt. Ein Nachteil besteht darin, daB die Pemieationswirk- 
same Filterflache bei einem Wickel von auBen nach innen abnimmt. Wird also derDurchmesser des porosen Rohres klein 
gewahlt, ist auch die DurchfluBleistung der Vorrichtung entsprechend klein. 
65 Wird er hingegen groB gewahlt, ist auch das dadurch bewirkte Totvolumen groB. Die Losung hat daruber hinaus den 
Nachteil, daB die DurchfluBleistung rasch abnimmt und die Standzeit aufgrund von Membranfouling und Membrande- 
fekten relativ gering ist. 

Das gemaB der US-PS 4,986,909 verwendete Wickel wird ebenfalls von auBen nach innen durchstromt. Allerdings be- 



BNSDOCID: <DE. 



.19711083A1 J_> 



DE 197 11 083 A 1 



steht sein Bahnmaterial nicht aus Adsorplionsmeinbranen, sender aus einem aus Fasern aufgebauten Rachengebilde. 
Das ist von Nachteil, weil derartige Materialien eine ungunstige Bindungskinetik aufweisen und daruber hinaus schwer 
kontrollierbare Schrumpf- und Quelleigenschaften haben. Um die letzteren unter Kontrolle zu bringen, wurde vorge- 
schlagen, zwischen den Einzellagen des Wickels aus dem faserigen Flachengebilde flexible Ausgleichsschichten einzu- 
bringen unter Inkaufnahme des Nachteils, daB derartige MaBnahmen zu einer Erhohung des Totvolumens und einer Ver- 5 
minderung des fur den eigendichen StofftrennprozeB verfugbaren Apparatevolumens fuhren. 

Den bekannten Vorrichtungen, die einen aus einem Bahnmaterial bestehenden Wickel zur adsorptiven Stofftrennung 
verwenden, haftet daruber hinaus der Nachteil an, daB sie eine starre Konfiguradon besitzen, die keine flexible Anpas- 
sung an die zu losenden Trennauigaben zulassen. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, eine mit einem Adsorbermodul ausgestattete Vorrichtung zur Durch- lo 
fuhrung von adsorptiven Stofftrennungen mittels Permeation von Flussigkeiten durch porose Adsorptionsmembranen zu 
schaffen, die so aufgebaut ist, daB sie sich durch ein geringes Totvolumen, ein optimales Apparatevolumen bei moglichst 
groBer Bindungskapazitat, eine gute DurchfluBleistung und lange Standzeit sowie eine hohe Flexibilitat zur Anpassung 
an die zu losenden Trennaufgaben auszeichnet sowie Verwendungen der Vorrichtungen zur Durchfuhrung von adsorpti- 
ven Stofftrennungen vorzuschlagen. 15 

Die Aufgabe wird zum einen gelost durch eine Vorrichtung aus einem Mantelrohr, das mit einem Boden- und einem 
Deckelelement zu einem zylindrischen Gehause mil Flussigkeitsein- und -ausiassen verbunden ist, welches mindestens 
ein hohlzyhndrisch ausgebildetes Adsorbermodul mit mindestens einem Wickel aus mindestens einer Windung einer 
Adsorptionsmembran und mit einem darin konzentrisch angeordneten zylindrischen Kern aufnimmt. Das mindestens 
eine Adsorbermodul ist zwischen dem Boden- und dem Deckelelement unter Ausbildung mindestens eines Flussigkeits- 20 
einlaB- und mindestens eines FlussigkeitsauslaBraumes derart eingeschlossen, daB die Flussigkeiten bei der Permeation 
vom FlussigkeitseinlaB zum RiissigkeitsauslaB bestimmungsgemaB die porosen Adsorptionsmembranen des Adsorber- 
moduls passieren. Das hohlzyhndrisch ausgebildete Adsorbennodul ist so dimensioniert, daB zwischen seiner Innenfla- 
che und dem zylindrischen Kern und zwischen seiner AuBenflache und dem Mantelrohr ein innerer und ein auBerer Ring- 
spalt ausgebildet ist. Vorzugsweise sind dabei der AnschluB fur die Flussigkeitszufuhr durch radiale Kanale im Kern mit 25 
dem inneren Ringspalt und der AnschluB fur die Flussigkeitsabfuhr durch radiale Kanale im Bodeneleiiient mit dem au- 
Bcrcn Ringspalt verbunden. 

Uberraschenderweise wurde gefunden, daB durch die erfindungsgemaBe Konstruktion, die eine Durchstromung des 
Adsorbermoduls von innen nach auBen sichert eine hohe DurchfluBleistung und Standzeit zur Folge hat, ein Membran- 
fouling stark abgeschwacht und die Adsorptionsmembranen vor mechanischen Defekten wahrend des Permeadonsbe- 30 
triebs bewahrt bleiben. 

Offenbar dienen die inneren Wmdungen eines von auBen angestromten Wickels, wie auch die unteren Lagen eines Ad- 
sorptionsmembranstapels als Filterunterstutzung fiir die auBeren Windungen beziehungsweise fur die oberen Lagen ei- 
nes Stapels, wodurch die inneren Windungen beziehungsweise die unteren Lagen komprimiert werden. Die Adsorptions- 
membranen erleiden infolge ihres hohen Porenvolumens unter Kompression eine Verminderung ihrer Dicke, die von ei- 35 
ner Verminderung ihrer DurchfluBleistung begleitet ist. Im FaUe von auBen druckbeaufschlagter Wickel hat die Dicken- 
verminderung jedoch noch eine andere, viel gravierendere Folge als die DurchfluBverminderung. Dadurch, daB die inne- 
ren Windungen durch die Druckbeanspruchung komprimiert werden, nimmt der Durchmesser des Wickels ab und somit 
auch der Durchmesser der Einzel windungen, und zwar am starksten, je weiter auBen sie sich befinden. Da aber die pro 
Windung aufgewickelte Bahnlange gleich bleibt, wird die geometrische Form der Einzelwindungen, die ursprunghch na- 40 
herungeweise einen KreiszyUnder darsiellt, verzerrt und irregular. Das ruft Wellen- und Faltenbildungen hervor, was zu 
ungleichmaBigen Durchstromungsbedingungen und damit zu ungleichmaBiger Beladung mit der Folge vorzeitigen loka- 
len Durchbrucfas der Zielsubstanz fuhrt. Die praktische Folge davon ist, daB die dynamische Bindungskapazitat der Ad- 
sorptionsmembran sehr viel niedriger ist, als von der eingesetzten Adsorberfiache zu erwarten ware. Dieser Eflfekt wird 
noch dadurch verstarkt, daB die Adsorptionsmembran an den Fallen derart stark mechanisch beansprucht wird, daB es zu 45 
Membranbriichen kommt. 

Die Uberlegenheit der erfindungsgemaBen Vorrichtungen von mit innen nach auBen durchsn-omten hohlzyhndrisch 
ausgebildeten Adsorbermodulen gegeniiber Adsorptionsmembranwickeln, die von auBen nach innen durchstromt wer- 
den, kommt vor allem nach langerem Betrieb voll zur Geltung. NatuigemaB sind die zuerst durchstromten Lagen der Ad- 
sorptionsmembranen in besonderem MaBe den Verblockungen durch partikulare Kontaminanten des zu filtrierenden Me- 50 
diums als auch durch FouUng-Eff*ekte ausgesetzt. Sobald also bei herkommlichen Vbrrichtungen die auBerste Windung 
verblockt ist, wird der gesamte Arbeitsdruck nicht nur zur Kompression der innersten, sindem praktisch aller Wmdungen 
wirksam. 

Durch die Durchstromung von innen nach auBen wird eine Vermeidung der beschriebenen, nachteihgen Kompressi- 
onseffekte erreicht. Wenn, im Extremfall, die innerste Wmdung verblockt ist, ist sie einer Zugbeanspruchung ausgesetzt, 55 
mit der Folge dalS das Bahnmaterial, gedehnt und nicht gestaucht wird, was Faltenbildung ausschUeBt. Das Verhalten ei- 
nes Adsorptionsmembranwickels bei Druckbeanspruchung von auBen bzw. von innen ist dem eines Schlauches ver- 
gleichbar, der im ersteren Fall koUabiert, wahrend er im anderen Fall keine nennenswerten Dimensionsanderungen erlei- 
det. 

Die Anwendung eines Ringspaltes anstelle eines porosen Rohres auf der Tnnenseite des hohlzylindrisch ausgebildeten 60 
Adsorbermoduls und eines Ringspalts auf der AuBenseite bewirkt, daB das Totvolumen behebig klein gehalten werden 
kann. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform werden die Ringspalten durch Abstandshalter durchgehend offen gehalten, 
die gleichzeitig Stutzfunktionen fur das Adsorbermodul haben. Als Abstandshalter sind alle fiir den Fachmann ublichen 
Materiahen zum Bau von Permeationsmodulen einsetzbar. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung sind die 
Abstandshalter durch Nuten ausgebildet, die sich auf der Oberflache des zyUndrischen Kerns und auf der inneren Um- 65 
fangsflache des Mantelrohres befinden. Die Nuten konnen verschiedene Form und einen unterschiedhchen Verlauf ha- 
ben. Sie konnen beispielsweise helixartig umlaufend ausgebildet sein. 

t Jberraschenderweise wurde ein Zusammenhang zwischen der Dimensionierung der Ringspalten der erfindungsgema- 
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Ben Vorrichtung und der DurchfluBleistung der Adsorptionsmembranen gefunden, der eine solche Dimensionierung von 
Ringspallen gestattet, bei denen eine optimale Ausnutzung der Adsorptionskapazitat des Adsorbers gewahrleistel isl. 

Die Stromungsquerschnitte der Ringspalte sind entscheidend fur den hydraulischen Druckabfall sowohl des zugefiihr- 
ten Mediums als auch des abgefiihrten Permeats, Dieser Druckabfall soli nioglichst klein sein, und zwar nicht nur des- 
halb, weil Druckverluste in den Ringspalten zu Laslen des bei eineni bestiminten Betriebsdruck nnit der \ferrichtung er- 
reichbaren DurchfluBleistung gehen, sondern weil sie zu lokal unterschiedlichen DruckditFerenzen iiber die Lange der 
Vorrichtung fiihren. Lokal unterschiedhche Druckdifferenzen bewirken auch lokal unterschiedliche DurchfluBleistun- 
gen, mit der Folge, daB die Bindungskapazitat der Adsorptionsmembrane lokal zu unterschiedlichen Zeitpunkten er- 
schopft wird. Da die insgesamt nutzbare Bindungskapazitat eines Adsorbers dann erschopft ist, sobald an einer Stelle der 
erste Durchbruch der Zielsubstanz auftritt, hat ein hoher Druckabfall im inneren und/oder auBeren Ringspall eine Ver- 
minderung der nutzbaren Bindungskapazitat zur Folge. 

Wenn die nachteiUgen Folgen eines groBen Druckabfalls in den Ringspalten konstruktiv durch besonders groBe Spalt- 
breiten vermieden werden, wobei unter Spaltbreite eines Ringkanals die Differenz zwischen seinem auReren und inneren 
Radius zu verstehen ist, besteht die Gefahr der Uberdimensionierung. Uberdimensionierte Spaltbreiten bedingen nicht 
nur ein unnotig groBes Totvolumen, sondem auch ein unnotig groBes Apparatevolumen, Ein hohes Totvolumen einer 
Adsorberanlage beeintrachtigt deren technische Leistungsfahigkeit. Ein groBes Apparatevolumen hat u. a. hohe Hers te 11- 
kosten zur Folge. 

Der optimale Ringspalt ist so dimensioniert, daB sowohl die durch Unter- als auch durch Uberdimensionierung be- 
wirkten nachteiligen Erscheinungen vermieden werden. Die optimale Spaltbreite ist abhangig von der spezifischen 
DurchfluBleistung der Adsorptionsmembran, der Dicke der Adsorptionsmembran, dem Verhaltnis von innerem zu auBe- 
rem Durchmesser des aus der Adsorbermembran gebildeten Hohlzylinders und der Lange des Adsorbermoduls. 

Die Abhangigkeit der optimalen Spaltbreite von der Lange des Adsorbermoduls erschwert ihre empirische Ermittlung 
insofern, als sie die direkte Ubertragung von an kleinen Versuchsmodellen erhaltenen Ergebnissen auf groBe Einheiten 
ausschlieBt. Das bedeutet in der Praxis, daB fiir die empirische Optimierung der Spaltbreiten Versuchsmodelle in Origi- 
nalgroBe unter Verwendung der vorgesehenen Adsorptionsmembran erstellt und unter Variierung der Spaltbreiten das 
DurchfluB- und Durchbruchs verbal ten mit einem relevanten Tests yslem untersucht werden iiiuBte. 

Nach der Erfindung wird cs crmoglicht, die optimalen Spaltbreiten wcscntlich okonomischcr und dcnnoch mit hinrci- 
chender Genauigkeit auf der Basis eines Ahnlichkeitsgesetzes zu ermitteln. Dieses Ahnlichkeitsgesetz beruht auf einer 
dimensionslosen GroBe, des Dimensionslosen Widerstandsparameters A, die es erlaubt, mathematische Zusammen- 
hange zwischen den geometrischen und hydraulischen Gegebenheiten der erfindungsgemaBen Vorrichtung mit ihren 
qualitatsbestimmenden Eigenschaften herzustellen und die im Falle eines radial durchstromten Membranwickels wie 
folgl definiert ist: 
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Es bedeuten: 

Ri = Innenradius des Adsorber- Hohlzylinders [cm] 
R2 = AuBenradius des Adsorber- Hohlzylinders [cm] 
k = Breite des auBeren Ringspalts [cm] 
L = Lange des Adsorber-Hohlzylinders [cm] 

D = Spezifische DurchfluBleistung der Einzeladsorbermembran bei 1 cP [cm/min bar] 
d = Dicke der Einzeladsorbermembran [cm]. 

Wenn mehrere Adsorbermodule in einem Mantelrohr parallelgeschaltet sind ist fiir L die Gesamtlange der Module ein- 
zusetzen. 

Die Definition von A leitet sich unter vereinfachenden Annahmen aus den Stromungsverhaltnissen in einer erfin- 
dungsgemaBen Vorrichtung ab (Gultigkeit des Hagen-Poiseuille'schen Gesetzes im Ringspalt, linearer Zusammenhang 
zwischen Druckdifferenz und DurchfluB durch die Menibranen, Vernachlassigung des Staudrucks). 

Unter Vernachlassigung der unterschiedlichen Stromungswiderstande im inneren und auBeren Ringspalt lassen sich 
naherungsweise der lokale statische Druck in den Ringspalten und daraus die lokale, statische Druckdifferenz ermitteln. 
Fur den Betrieb eines Adsorbers sind wesentlich: 

die mittlere Druckdifferenz AP,„, die erreichbare Filirationsleistung bestimmt 

die niaximale Druckdifferenz, die den Beginn des Durchbruchs der Zielsubstanz und 

damit die verlustfreie Kapazitatsausnutzung des Adsorbers bestimmt. 

Fs gel ten folgende Beziehungen, wobei P^ die Druckdifferenz zwischen Eingang und Ausgang des Adsorbers be- 
zeichnet und K die Bindungskapazitat des Adsorbers ohne Stromungswiderstande in den Ringspalten. 
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sinh(A) 



^ A 

Die Berechnungen werden an folgenden Beispielen verdeutlicht, denen praktische Zahlenwerte der beispielhaft ge- 
nannten erfindungsgemaBen Ausfuhrungsformen zugrunde liegen (das Beispiel mit nur einer Windung illustriert den 
nachteiligen HinfluR zu eng dimensionierter Kan ale): 
L = 100 cm R2 = 48 mm k = 2 mm D = 150 cm^/cm- min bar d = 300 pm 



Windungszahl 


Ri [mm] 


A 




KJK 


1 


47.7 


0,425 


0,806 


0,944 


14 


43,8 


0,112 


0,984 


0,996 


29 


39,2 


0,058 


0,996 


0,999 


67 


27,9 


0,024 


0,999 


1 



Vorzugsweise werden die Spaltbreiten der Ringspalte so gewahlt, daB der auBere und der innere Ringspalt das gleiche 
Volumen aufweisen. Daher weist der auBere eine geringere Spaltbreite und somit einen hoheren Stromungswiderstand 25 
auf als der innere und wird fur die Beurleilung des Druckabfalls herangezogen. 

Obwohl nach der Erfindung auch Vorrichtungcn hcrstcllbar sind, bci dcncn die Adsorptionsmcmbran mit dcm Gc- 
hause fest verbunden ist (Disposables), liegt der Schwerpunkt auf dem Gebiet technischer Einheiten fiirden ProzeBmaB- 
stab. Nach der erfindungsgemaBen Losung ist die Neubestiickung einer Vorrichtung oder von Anlagen mit derartigen 
Vorrichtungen mit Adsorption smembranen mit dem geringstmoglichen Materialeinsatz verbunden. ErfindungsgemaB 30 
wird dies dadurch erreicht, daB die Vorrichtung lediglich aus den funf Grundbauteilen Mantelrohr, Bodenelement, Dek- 
kelelement, Adsorbermodul und Kem aufgebaut. Dazu kommen lediglich Hilfsbauteile, die im einzelnen welter unten 
beschrieben sind. 

Ein wesentlicher Aspekt der Erfindung besteht deshalb darin, daB fiir unterschiedliche Adsorbermodule, also solche 
mit unterschiedlichen Windungszahlen im Adsorptionsmembranwickel, im ProzeBmaBstab dieselbe hard ware, also 35 
identische Bauteile eingesetzt werden konnen. Mit anderen Worten: Adsorbermodule mit unterschiedlichen Windungs- 
zahlen haben zwar unterschiedliche Kemdurchmessen sie konnen jedoch in denselben Gehausen eingesetzt werden. Das 
wird erfindungsgemaB dadurch erreicht, daB die Dimensionen des Verbindungsstuckes zwischen dem Deckelelement 
und dem Kern unabhangig von der Wndungszahl fur alle Module gleich ist. 

Die zielgerichtete Einfiihrung einer neuen Technologie setzt voraus, daB gleichermaBen Probleme des Scale- up als 40 
auch des Scale-down beherrscht werden. Dementsprechend bietet die vorliegende Erfindung zwei grundsatzliche Aus- 
fuhrungsformen, namlich Ausfuhrungsform I, die sich besonders fur das Scale-up, und Ausftihrungsform U, die sicli ins- 
besondere fiir das Scale-down eignet. Wesentlich ist dabei, daB sich die mit der Ausfuhrungsform n erhaltenen Versuchs- 
ergebnisse direkt zur MaBstabsvergroBerung auf die Ausfiihrungsform I iibertragen lassen. Dabei wird in beiden Fallen 
von einem sogenannten Einheitsmodul ausgegangen, dessen Lange zweckmaBigerweise der Herstellbreite der Adsorpti- 45 
onsmembran entspricht. Das Scale-up-Prinzip ist dabei die Parallelschaltung von Einheitsmodulen, das Scale-down- 
Prinzip die Verkurzung von Einheitsmodulen. 

Zwar ware es technisch moglich, beim Scale-down dieselbe Konstruktion einzusetzen, wie beim Scale-up. Dagegen 
sprechen aber unterschiedliche Anforderungen an die zu verwendenden Werkstoffe. Wahrend bei einer technischen An- 
lage ein robuster Konstruktionswerkstofif wie beispielsweise Edelstahl zu bevorzugen ist, ist es fiir Versuchsvorrichtun- 50 
gen vielfach wunschenswert, auch durchsichtige Materi alien wie Glas oder Plexiglas einsetzen zu konnen, Auch dann, 
wenn weder Zielsubstanz noch zu bindendende Kontaminanten eine Eigenf^rbung aufweisen, kann die visuelle Beurtei- 
lung des chromatographischen Ablaufs entscheidende Ruckschlusse ermogUchen. Zu nennen sind hierin erster Linie die 
Schlieren, die durch unterschiedliche Brechungsindices hervoigerufen werden. Lokal unterschiedliche Brechungsindices 
wiederum basieren auf unterschiedlichen Konzentrationen von gelosten Substanzen, seien es die Zielsubstanz, ein Kon- 55 
taminant oder ein Putter- bzw. Elutionsmitteladditiv. 

DemgemaB unterscheiden sich die Ausfuhrungsformen I und n in erster Linie dadurch, daB bei der Ausfuhrungsform I 
die mechanische Verbindung zwischen dem Boden- und dem Deckelelement und die Aufnahme der axialen Dichtungs- 
krafte durch das Mantelrohr erfolgt, wahrend bei der Ausfiihrungsform U die mechanischen Aufgaben vom Kem iiber- 
nommen werden und die Aufgabe des Mantelrohrs auf die Sammlung des Permeats reduziert ist, Tnfolgedessen konnen 60 
bei Ausfuhrungsform IE fiir das Mantelrohr auch die erwahnten transparenten Werkstoffe eingesetzt werden, wahrend bei 
Ausfiihrungsform I vorzugsweise Edelstahl verwendet wird. 

Das Adsorbermodul ist fiir beide Ausfuhrungsformen identisch. 

Die Ausfiihrungsformen I und n entsprechen in der Stromungsfiihrung dem, wofur sich bei der Permeation der Begriff 
"dead end Permeation" eingebiirgert hat, d. h. das gesamte zu filtrierende Medium durchstromt das Adsorbens und wird 65 
als Permeat der Vorrichtung entnommen. Nach der Erfindung ist es jedoch auch moglich, den sogenannten "cross flow" 
Betrieb zu realisieren, d. h. nur ein Teil des zugefiihrten Mediums durchstromt das Adsorbens und fallt als Permeat an, 
wahrend ein anderer am Ende des inneren Ringkanals als sogenanntes Retentat wieder abgefiihrt wird. Diese Ausfiih- 
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rungsform kann dann eingesetzt werden, wenn das Medium partikulare Kontaininanten enthalt, die nicht beliebig auf- 
konzeniriert werden konnen und zu einer Verblockung des Adsorbens fuhren wlirden. Eine Vorrichtung dieser Art stelli 
Ausfuhrungsforra III dar, bei der innerhalb des Gerates eine Ruckvermischung des Pernieats mit dem Parti kelkonzentrat 
stattfindet, wobei das Mengenverhaltnis von permeierender zu iiberstromender Russigkeitsmenge uber eine nadelvenul- 
5 artige Konstruktion reguliert werden kann. Bei einer Vorrichtung dieser Art wird also auf einer Seite eine zielsubstanz- 
haltige Partikelsuspension zugetiihrt und die an Zielsubstanz abgereicherte Partikelsuspension abgefuhrt. Zur voUstandi- 
gen Adsorption der Zielsubstanz kann sie iin Kreislauf betrieben werden. 

Je hoher die Konzentration der zu adsorb ierenden Substanzen im Medium, desto hoher wird die zweckmaBige Anzahl 
von Windungen des Adsorbermodules gewahlt. Generell gilt, daB, je kleiner die A\^ndungszahl gewahlt wird, auch klei- 
10 nere Zylinderdurchmesser zweckmaBig sind, well dadurch das Kemvolumen, also unproduktives Apparatevolumen 
klein gehalten werden kann. 

Aus fertigungstechnischen Griinden wird eine untere Grenze der Windungszahl von 5 bevorzugt, eine ober Grenze 
von 150. Die ober Grenze des auBeren Zylinderdurchmessers liegt vorzugsweise bei 200 mm, die untere hetragt, bei- 
spielsweise bei Laboreinheiten, 5 mm. Auch das bevorzugte Verhaltnis von innerem zu auBerem Zylinderdurchmesser 
15 kann in weiten Grenzen schwanken, namlich zwischen 0,25 und 0,95. 

Wenn sich auch in Einzeltallen extreme Dimensionierungen als zweckmaBig erweisen konnen, ist es im Rahmen der 
Erfindung moglich, fur den ProzeBbereich ein breites Spektrum an Anwendungen mit einem Minimum an technischem 
Aufwand abzudecken. Das wird durch ein modulares, Baukastensystem erreicht, bei dem die Einzelkomponenten weit- 
gehend austauschbar sind, und eine Reihe von Adsorb ermodulen, deren Windungszahlen etwa im Verhaltnis 1 : 2 abge- 
20 stuft sind. 

Beispielsweise konnen nach der Erfindung Adsorbermodule mit 15, 30 und 60 Windungen fiir den Einsatz in einheit- 
lichen Gehausen von 100 mm Innendurchmesser des Mantelrohres erstellt werden. Die beispielhafte Aufzahlung soli 
sielli jedoch keine Begrenzung der Erfindung dar. 

Das hohlzylindrisch ausgebildete Adsorbermodul besteht auBer dem Wickel mit mindestens einer Windung einer Ad- 
25 sorptionsmembran aus einer unteren und einer oberen Endkappe, einer VerguBmasse zum Einbetten der Adsorptions- 
MiLMubran in die Endkappen und in einer bevorzugten Ausfuhrungsfonii aus eineiii inneren und einem auBeren Stutzele- 
nicnt. 

Die aus Kunststoff bestehenden Endkappen sind an den offenen Enden des hohlzylindrisch ausgebildeten Adsorber- 
nioduls befestigt und erstrecken sich quer dazu. Sie betten die Stirnseiten des Adsorbermoduls fluiddicht in eine VerguB- 

M) masse aus Kunststoff ein, wobei wenigstens eine der Endkappen ringformig ausgebildet ist, vorzugsweise sind beide 
Endkappen ringfomiig ausgebildet. 

Die sich auf den AuBenflachen befindlichen Stutzelemente sind fur Ruide durchlassig. Sie haben nicht nur die Auf- 
gabc, die Membrane gegen hydraulische Druckunterschiede abzustutzen, sondem geben dem Adsorbermodul auch die 
fiir die Handhabung, z. B. beim Einsetzen in das Gehause, erforderliche Steifigkeit. Im einfachsten Fall konnen durch 

;i5 VcrschwciBen von Geweben hergestellte Zy Under Verwendung finden. Auch das auBere Stiitzelement, das die Membran 
unier Betriebsbedingungen gegen den Innendruck abstiitzt, braucht nicht fiir den voUen auftretenden hydraulischen 
Druckunterschied ausgelegt zu sein, weil dieser zu einem wesentlichen Anteil von den einzeLnen Wmdungen der Mem- 
brane aufgenommen wird. Das innere Stiitzelement weist unter Betriebsbedingungen iiberhaupt keine Druckbeanspru- 
chung auf und konnte somit grundsatzUch auch entfallen. Im praktischen Betrieb erweist es sich jedoch als zweckmaBig, 

40 bei beginnender Verblockung der inneren Windung einen Riickspiilschritt bei niedrigem Druck durchzufiihren. In diesem 
Pall verhindert das innere Stutzelement ein KoUabieren des Membranwickels. 

Die Stutzelemente sind vorzugsweise an beiden Enden etwas langer, als der Breite der Adsorptionsmembranbahn, aus 
der der Wickel gefertigt wird, entspricht (vorzugsweise etwa 2 bis 10 mm), so daB sie in der VerguBmasse verankert wer- 
den. 

45 Als Werkstoffe fiir die Stiitzelemente kommen sowohl Kunststoffe (z. B. Polypropylen, Polyester, Polyamide, Poly- 
urclhane) als auch Metalle (z. B. korrosionsbestandige Edelstahle, insbesondere solche mit hoher Chloridbestandigkeit), 
in l^age. 

Wird ein melallisches Stutzelement verwendet, so wird vorzugsweise zusatzlich ein nichtmetallisches Distanzelement 
zwischen der Adsorptionsmembran und dem Stutzelement eingesetzt, beispielsweise ein Kunststoffgewebe, um den di- 

50 rcktcn Konlakl zwischen Membran und Metall zu vermeiden. Es konnen sowohl Halbzeuge (Gewebe, Vliese, Lochble- 
che, Lochlblien) benutzt werden, die durch VerschweiBen oder Verkleben zu Zybndem geformt werden, als auch Kunst- 
si of fonn I eilc. Im Fall von Edelstahlgeweben werden Drahtstarken zwischen 0,2 und 0,5 mm bei Maschen weiten zwi- 
schen 0,3 und 1 mm bevorzugt. Bei Kunststoff geweben werden Drahtstarken zwischen 0,5 und 1 mm bei Maschen wei- 
ten zwischen 1 und 2 mm bevorzugt. Bei Vliesen (z, B. Polypropylen vlies) liegt der bevorzugte Dickenbereich zwischen 

55 0,2 und 1 mm. 

Die VerguBmasse hat die Aufgabe, die Enden des Adsorptions membranwickels abzudichten und Stiitzelemente, Ad- 
sorpiionsmembranen und Endkappen mileinander zu verbinden. Zur zuverlassigen Abdichtung ist es erforderlich, daB 
die VerguBmasse in fliissiger Form unter Druck mit den Stirnflachen des Adsorptionsmembran wickels in Kontakt 
konmil. Die Herstellung und das EingieBen des Wickels erfolgt unter Verwendung einer Wickel vorrichtung, Biegevor- 

60 richtung und EingieBvorrichtung. 

Die Wickel vorrichtung bestehi aus dem Wickelkem und zwei Seitenwangen A und B. Der AuBendurchmesser von 
Seitenwange A entspricht dem Innendurchmesser des auBeren Stutzelements, wahrend Seitenwange B nur auf die Lange 
des iiberstehenden Teils des auBeren Stiitzelementes auf diesen Durchmesser abgedreht ist, so daB noch ein Anschlag be- 
siehen bleibt. Auf den Wickelkem wird das innere Stutzelement aufgesteckt, dann die Seitenwangen. Diese sind innen 

65 ausgedreht, um den uberstehenden Teil des Stiitzelementes aufzunehmen. Der auBere Teil der Seitenwangen begrenzt die 
Position, die die Rander des Adsorptionsmembran wickels einnehmen soUen. Nach strammem Aufwickeln der Adsorpti- 
onsmembran wird in der Regel das Ende der Bahn mit dem Wickel verklebt, beispielsweise durch punkt- oder linientor- 
miges Aufbringen der fliissigen VerguBmasse. Nun wird das auBere Stiitzelement iiber Seitenwange A bis zum Anschlag 
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auf Seitenwange B aufgeschoben. 

Zur besseren Einbindung werden vorzugsweise in einem weiteren Arbeitsgang die Stiitzelemente verbogen, und zwar 
das auBere nach innen und das innere nach auBen. Im Falle metallischer Stiitzelemente erfolgt das Biegen bei Raumtem- 
peratur, bei Thermoplasten hingegen unter Erwarmung, Zum Biegen wird zuerst Seitenwange A durch die Biegevorrich- 
tung ersetzt. Diese weist eine an beiden Ranken kegelig geformte Nut (OfFnungswinkel ca. 3-7°) auf, in die die uberste- 5 
henden Enden der Stutzelemente gedriickt werden, wodurch deren Verformung bewirkt wird. 

Die EingieBvorrichtung ist ahnlich aufgebaut wie die Biegevorrichtung, doch weist die Nut einen geringeren Ranken- 
winkel (l-S"") auf, AuBerdem ist die Nut tiefer und enthalt einen Ring aus Stahl. Dieser kann durcli 3-6 Schrauben, die 
iiber Gewinde im Boden der Nut eingeschraubt werden konnen, aus der Nut gedriickt werden und dient der Entformung 
nach Ausharten der VerguBmasse. lo 

Die Nut der EingieBvorrichtung wird bis zum Rand mit der fliissigen VerguBmasse gefiillt und von unten her gegen 
den senkrecht stehenden Wickel gefuhrt, bei spiels weise durch Anziehen der Mutter. Als VerguBmasse kommen sowohl 
aushartbare GieRharze wie Polyurethanharze, Rpoxidharze und, besonders bevorzugt, Siliconkautschuk in Frage, als 
auch Thermoplaste wie z. B. Polypropylen. Sobald die VerguBmasse Kontakt mit dem Rand des Wickels hat, erkennbar 
am Austreten iiber den Rand, wird das Anheben unterbrochen bzw, so langsam weitergefiihrt, daB kein nennenswerter 15 
Austritt von VerguBmasse erfolgt. Dadurch wird erreicht, daB die VerguBmasse nicht nur blasenfrei den Raum bis zu dem 
Adsorptionsmembranwickel erfiiiit, sondem auch zwischen die Membranrander und in die Membranporen eintritt. Die- 
ser Vorgang, der vermutlich nicht nur auf einen kleinen, wirksamen Uberdruck, sondem auch auf Kapillarkrafte zurilck- 
zufuhren ist, hat eine zuverlassige Abdichtung der Rander zum Ergebnis. Sowohl die Stiitzelemente als auch der Mem- 
branwickel werden wahrend dieses Arbeitsgangs durch die noch am Wickelkem befindliche Seitenwange B in Position 20 
gehalten. 

Bei richliger Bemessung der Menge an VerguBmasse, erreicht schlieBlich die EingieBvorrichtung den Anschlag am 
Wickelkern und man laBt die VerguBmasse ausharten, worauf in gleicher Weise das EingieBen auf der anderen Seite er- 
folgt. Nach der bereits beschriebenen Entformung erfolgt das Abziehen des Wickels vom Wickelkem und es werden die 
Endkappen aufgebracht. Wenn als VerguBmasse ein Siliconharz benutzt wurde, erfolgt die Abdichtung zwischen dem 25 
Wickel und den Endkappen vorzugsweise unter Verwendung des gleichen Harzes, Die Aushiirlung dieser Verklebung er- 
folgt in cincr Vorrichtung, die cine cxaktc Einhaltung der vorgcschcncn Langc des Adsorbcrmoduls von Endkappc zu 
Endkappe ermoglicht. 

Die Endkappen stellen die dichtende Verbindung zwischen Adsorptionsmembranwickel und Kern her. Die Abdich- 
tung des inneren Ringkanals wird im Zusammenhang mit der Konstruktion des Kems naher erlautert. Die obere End- 30 
kappe weist auf ihrer Innenseite vorzugsweise einen Steg auf, der in eine entsprechende Ausdrehung im Kem paBt. Die- 
ser Steg dient einerseits der exakten Positioniemng des Moduls auf Anschlag, auBerdem iibertragt er das Gewicht des 
Moduls auf den Kem. Das ist insbesondere dann von Bedeutung, wenn, wie in einer bestimmten Ausfiihrungsform der 
Erfindung moglich, mehrere Adsorbermodule iibereinander in einem Gehause angeordnet sind. In diesem Fall wiirde 
sonst das Gewicht samtlicher Adsorbermodule auf den untersten einwirken, was die Gefahr einer Stauchung der inneren 35 
und auBeren Stiitzelemente mit sich brachte. Die obere Endkappe weist auBerdem auBen eine Nut zur Aufnahme eines 
Dichtelements (z. B. O-Ring) auf Aufgabe dieser Dichtung ist nicht die Trennung von Medium und Permeat, denn diese 
erfolgt zwischen den Innenflachen der Endkappen und dem Kern. Die Abdichtung an dieser Stelle verhindert vielmehr, 
daB Permeat, Eluat oder Reinigungsmittel in den Spalt zwischen Endkappe und Deckelelement (bzw. zwischen zwei 
Endkappen bei mehreren Modulen) eindringen und zu Kontaminationen dihren kann. 40 

Die Endkappen konnen prinzipiell auch in einem Arbeitsgang mit dem EingieBen der Membrane aus der VerguBmasse 
hergestellt werden. Wird hierfiir ein elastischer, selbstdichtender Werkstofif, wie z. B. Siliconkautschuk, benutzt, konnen, 
wie fur den Fachmann ersichdich, einige Dichtelemente entf alien. 

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform sind Adsorptionsmembranen mit unterschiedlichen Adsorptionseingenschaf- 
ten in demselben Adsorbermodul untergebracht. Das ist fiir Anwendungen zweckmaBig, wenn beispielsweise mehrere 45 
Zielsubstanzen oder Kontaminanten gleichzeitig gebunden werden soUen. Dafiir besteht erfindungsgemaB sowohl die 
Moglichkeit, zwei oder mehr Adsorptionsmembranen hintereinander aufzuwickeln, oder einen Doppel- oder Mehrfach- 
wickel herzustellen, wobei die unterschiedlichen Membranen gleichzeitig aufgewickelt werden und somit abwechselnd 
durchstromi werden. 

Vorteilhaft ist auch eine Ausfuhrungsform der Erfindung, bei der Adsorptionsmembranen mit gleichen Adsorptionsei- 50 
genschaften, aber unterschiedlichen Porositaten in einem Adsorbermodul vereinigt sind. Ein Grund dafiir besteht darin, 
daB die gunstigere Durchbruchscharakteristik feinporiger Adsorptionsmembranen ausgeniitzt und der Nachteil von de- 
ren niedrigerer DurchfluBleistung minimiert werden soil. In diesem Fall ist auf der Anstromseite eine grobporige, auf der 
Abstromseite dagegen eine feinerporige Adsorptionsmembran angeordnet. 

Ein weiterer Grund fiir den Einsatz unterschiedlicher Membranporositaten kann darin bestehen, daB die DurchfluBlei- 55 
stung der Adsorbermodule standardisiert werden soil. Die GleichmaBigkeit der DurchfluBleistung ist insbesondere bei 
Parallelschaltung mehrerer Adsorptionsmodule von entscheidender Bedeutung. Dieser Gesichtspunkt unterscheidet die 
Anforderungen an Adsorptionsmodule entscheidend von denen an iibliche Permeationsmodule, Wahrend beispielsweise 
bei der Parallelschaltung von Sterilpermealionseinheiten eine besonders hohe DurchfluBleistung einer Einzeleinheit sich 
auf die Leistungsfahigkeit des Gesamtsystems nur positiv auswirken kann, sofem jede der parallel geschalteten Einhei- 60 
ten wirklich sterilfiltriert, liegen die Verhaltnisse bei der Adsorption ganz anders, Wenn von mehreren, parallel geschal- 
teten Adsorbermodulen eines bei gleicher Adsorptions- bzw. Bindungskapazitat eine hohere DurchfluBleistung auf weist, 
wird es vor den iibrigen erschopft, was zum Durchbruch der Zielsubstanz ohne Ausschopfung der Adsorptionskapazitat 
der iibrigen Module fiihrt. 

Aus diesen Griinden ist es, wenn die zur Verfiigung stehende Adsorptionsmembran nicht mit exakt gleichen Durch- 65 
fluBleistungen hergestellt werden kann zweckmaBig, durch Kombination von Membranchaigen hoherer und niedrigerer 
DurchfluBleistung in den Einzelmodulen genau spezifizierte DurchfluBleistungen der Adsorbermodule einzustellen. 

In einer weiteren Ausfiihrungsform der Erfindung ist auf der Innenseite des Hohlzylinders des Adsorbermoduls ein Si- 
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cherheitsfilter angeordnet. Das Sicherheitsfilter isl bevorzugt als austauschbares, zylindrisch gefoniites Sicherheitsfilter 
gestaltet. Als Material wird vorzugsweise die Adsorptionsmembran verwendet, aus der auch das Adsorbermodul aufge- 
baut ist. Unter Betriebsbedingungen, unter denen ein irreversibles Verblocken der Adsorptionsmembran auftreten kann, 
ist davon im allgemeinen praktisch ausschlieBlich die zuerst durchstromte Membranlage betroffen. Aus diesem Grund 
5 wird es generell bevorzugt, vor die erfindungsgemafie Vorrichtung eine Einfachlage der Adsorptionsmembran zu schal- 
ten, die leicht zu ersetzen ist. Dies kann jedoch, beispielsweise durch einen Bedienungungsfehler versaumt werden, so 
daB die Gefahr besteht, daB ein Adsorbermodul durch irreversible Verblockung der inneren Windung unbrauchbar ge- 
macht wird. Dies kann auch dadurch geschehen, daB zwar die ervvahnte Vorfiltration erfolgt, jedoch hinter dem Vorfilter 
KontaiTiinanten im Rohrsystem entstehen, beispielsweise durch Koagulations- oder Korrosionsprozesse. Aus diesen 

10 Grunden wird erfindungsgemaB die Anwendung des erwahnten Sicherheitsfi Iters im Adsorbermodul selbst bevorzugt. Es 
soil deshalb bevorzugt dieselben Adsorptionseigenschaften wie das verwendete Adsorbennaterial haben, weil die er- 
wahnten Koagulations- oder Korrosionsprodukte von einer Art sein konnen, daB sie durch inertes Filtermaterial nicht zu- 
riickgehalten werden konnen. Das aus dem adsorptionsfahigen FiltenTiateria! bestehende vSicherheitsfiher ist vorzugs- 
weise als Membranschlauch ausgebildet, der durch VerschweiBen oder Verkleben der Adsorptionsmembran hergestellt 

15 wird. Sein Durchmesser ist dem Innendurchmesser des inneren Stutzelementes angepaBt und wird, lose in den Hohlzy- 
linder eingesetzt, so daB es durch den Betriebsdruck an diesen angepreBt wird, Eine besondere Abdichtung an den Enden 
ist dabei nicht erforderlich. Der Vorteil des Sicherheits tillers besteht darin, daB der Arbeitsaufwand, der mit seinem Aus- 
tausch verbunden ist, derart gering ist, daB er in keinem Verhaltnis steht zu dem Schaden, den ein unbrauchbar geworde- 
ner Adsorbermodul darstellen wiirde. 

20 Der AuBendurchmesser des Kerns bestimmt zusammen mit dem Innendurchmesser des Adsorbemioduls die Hohe des 
inneren Ringspaltes. Er erfullt generell die Aufgaben, das oder die Adsorbermodule im Ciehause zu positionieren, das 
Volumen zur Reduzierung des Totvolumens zu verdrangen und das zugefuhrte Medium im Ringspalt zu verteilen. 

In der Ausfuhrungsform 11 kommt die Aufgabe hinzu, die Boden- und Deckelelemente mechanisch zu verbinden und 
die axialen Dichtkrafte zu aufzunehmen. 

25 In der Ausfuhrungsform I kommt als weitere Aufgabe, sofem sich noch weitere, paraUelgeschaltete Adsorbermodule 
dahinter befinden, hinzu, das Medium zu den dahinter befindlichen Adsorbeniiodulen weiter zu leiten. 

Bci Ausfuhrungsform I sind somit zwci untcrschicdlichc Bauformcn des Kerns zu untcrschcidcn, jc nach dem, ob sich 
dahinter noch weitere Adsorbermodule befinden, oder nicht. Im ersteren Fall weist er als Verlangerungskem an beiden 
Enden Kanale, beispielsweise in Form von Bohrungen, zum Durchtritt des Mediums auf, im letzteren Fall nur amoberen 

30 Ende. 

Es ist aber nicht unbedingt erforderlich, daB im praktischen Einsatz als letzter Kern ein solcher ohne Bohrungen am 
unteren Ende eingesetzt wird, denn in der Bodenplatte (s. u.) ist eine Nut vorgesehen, in die ein Dichtelement, beispiels- 
weise ein O-Ring eingelegt werden kann. Diese Nut ist bedeutungslos, wenn ein Kern ohne DurchfluBbohrungen fur das 
Medium am unteren Ende eingesetzt wird. Steht aber beispielsweise ein solcher Kern nicht zur Vbrfugung, kann bei Ein- 
35 legung des O-Rings auch ein Verlangerungskem verwendet werden. 

Das bedeutet, daB es fiir die Umriistung einer technischen Anlage nach Ausfuhrungsform I fur einen anderen Adsor- 
bermodultyp ausreicht, die Adsorbermodule und die Kerne zu ersetzen, die Mantelrohre, Boden- und Deckelplatten hin- 
gegen beibehalten werden konnen. 

Der Kern kann sowohl aus Vollmaterial gefertigt als auch als fiir Ruide undurchlassiger Hohlkorper ausgefuhrt wer- 
40 den, Als Werkstoffe bieten sich dieselben an, aus denen auch die Endkappen gefertigt werden konnen, namlich beispiels- 
weise Polyacetale, Polypropylen und Polyamide. Polyacetale werden bevorzugt, 

Der Innendurchmesser des Mantelrohres bestimmt zusammen mit dem AuBendurchmesser des Adsorbermoduls die 
Hohe des iiuBeren Ringspaltes. Die generelle Aufgabe des Manteb-ohres ist die Sammlung des Permeats. In der Ausfuh- 
rungsform I kommen die mechanische Verbindung des Boden- und Deckelelements und die Aufnahme der axialen 
45 Dichtkrafte hinzu. 

Bei Ausfuhrungsform I werden vorzugsweise Mantekohre aus Edelstahl mit Klemm-Verbindungen (Clamp- Verbin- 
dungen) und O-Ringdichtung oder Flanschverbindungen mit dem Boden- und Deckelelement verwendet. Wesentlich bei 
der Verbindung ist der mechanische Kontakt zwischen dem Mantelrohr und dem Boden- bzw. Deckelelement, um geo- 
metrisch definierte Verhaltnisse zu gewahrleisten. Klemmverbindungen mit Rachdichtungen, bei denen eine ungleich- 
50 maBige Kompression der Dichtung auftreten kann, sind nicht geeignet. Das Baukastensystem der Ausfuhrungsform I er- 
moghcht es auf einf ache Wei se, vorhandene Mantelrohre durch Verwendung von Verlangerungssliicken fiir eine groBere 
Anzahl von Modulen aufzuriisten. 

Durch das Bodenelement wird uber etwa 3-8 Kanalen, beispielsweise in Form von Bohrungen, eine weitgehend rota- 
tionssymmeU*ische Abfuhr der Russigkeit zu dem axial angeordneten LeitungsanschluB, der vorzugsweise als angeform- 
55 ter KlemmanschluB ausgebildet ist, bewirkt. 

Das Deckelelement weist ebenfalls vorzugsweise einen axialen KlemmanschluB auf und, bei den bevorzugten Ausfiih- 
rungsformen, eine Entluftungsoffnung fur den auBeren Ringspalt. 

Obwohl fiir die Entliiftung jede datur geeignete Armatur (z. B. eine einfache Entliiftungsschraube) eingesetzt werden 
kann, wird die Verwendung eines einschraubbaren Riickschlagventils mit oder ohne Federbelastung bevorzugt, wobei 
60 das Dichtelement unmittelbar in einer entsprechenden Bohrung des Deckelelements angeordnet ist. In der Ableitung des 
Riickschlagventils ist ein Sperrorgan angebracht. Wenn dieses geoffnet wird, wird der auBere Ringspalt durch den in der 
Vorrichtung herrschenden Uberdruck entliiftet. Der Vorteil des Riickschlagvendles besteht dabei einerseits darin, daB die 
Abdichtung unmittelbar im Deckelelement erfolgt und ein Totraum, der zu Kontaminationen fiihren kann, vennieden 
wird. Anderseits ist es dadurch auch moglich, mehrere paraUelgeschaltete Module, bei denen die Ableitungen der Ruck- 
65 schlagventile miteinander verbunden sind, uber ein gemeinsames Ventil zu entluften. Das ist insbesondere fiir automa- 
tisch arbeiiende Anlagen von Bedeutung, bei denen die Entliiftung iiber einen ProzeBrechner gesteuert wird. 

Fiir eine Enduftung des auBeren Ringspaltes isl deshalb zu sorgen, weil Luft im auBeren Ringspalt zu einer im unteren 
Bereich hoheren hydros tatischen Druckdifferenz zwischen innerem und auBerem Ringspalt tlihren wiirde mit der Folge 
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eines dort erfolgenden vorzeitigen Durchbruchs der Zielsubstanz. 

Uber die Entluftungsoffnung ist es auch moglich, den oberen Bereich des auBeren Ringspaltes zu durchspiilen. Um 
den Fliissigkeitsstrom in diesem Fall uber den ganzen auBeren Ringspalt moglichst gleichmaBig zu verteilen, ist eine um- 
laufende Rinne im Deckelelement vorgesehen. Die Spulbarkeit des oberen Teils des Ringspaltes ist deshalb von Bedeu- 
tung, weil die Flussigkeit in diesem Bereich unter Betriebsbedingungen keine Zwangsstroniung aufweist, Insbesondere 5 
nach Reinigung des Adsorbers mit aggressiven Medien ist es zweckmaBig, iiber die Entluftungsoffnung mit Spiilpuffer 
im Bypass zu spiilen. Auch das kann bei einer automatischen Anlage uber das Steuerprogramm erfolgen. 

Zum anderen wird die Aufgabe der Erfindung durch eine Verwendung der erfindungsgemaBen Vorrichtungen gelost, 
bei der das wickelartig ausgebildete Adsorbermodul der erfindungsgemaBen Vorrichtung radial von innen nach auBen 
mit dera Medium unter Einwirkung einer DruckdifFerenz durchsiromt wird. Unerwartet wurde gefunden, daB bei dieser lo 
Verfahrensweise eine hohere DurchfluBleistung und eine hohere Bestandigkeit gegen den Arbeitsdruck erreicht werden 
als bei der Durchstromung der Vorrichtung von auBen nach innen. Die Vorrichtung wird dabei vorzugsweise mit senk- 
recht stehender Zylinderachse betrieben. 

Uberraschenderweise wurde gefunden, daB beim Betreiben der Vorrichtung mit senkrecht stehender Zylinderachse 
und Zufuhr des Mediums von oben das Eluat, das infolge einer hohen Konzentration an desorbierter Zielsubstanz sowie 15 
eines hohen Gehaltes des Elutionsmittels an Elektrolyten eine hohe Dichte aufweist, leichter nach unten abstromen kann. 
Die Zufuhr des zu fiitrierenden Mediums und die Abfuhr des Permeats erfolgen vorzugsweise an entgegengesetzten En- 
den der Vorrichtung. 

Zur Inbetriebnahme der Vorrichtung wird sie zuerst von unten mit Flussigkeit gefullt und der auBere Ringspalt iiber 
eine in der Deckeleinheit befindliche Entliiftungseinrichtung, zum Beispiel in Gestalt einer Entliiftungsschraube, entliif- 20 
tet. Es ist aber auch moglich, die Vorrichtung so auszugestalten, daB die Zufuhr des Mediums in den inneren Ringkanai 
von unten her erfolgt. In diesem Fall ist die Entluftungsoffnung in der Deckeleinheit mit dem inneren Ringkanai verbun- 
den. 

Die Erfindung ermoglicht es auch, die erfindungsgemaBen Adsorbermodule und Vorrichtungen fiir den Aufbau von 
Anlagen zur adsorptiven Stofftrennungen zu verwenden, die sich durch eine hohe Rexibilitat auszeichnen. Auf der 25 
Grundlage der Ausfuhrungsfonn I werden auf zwei Wegen Moglichkeiten zur Parallelschaltung erfindungsgemaBer Ad- 
sorbermodule odcr Vorrichtungen gcschaffcn, namlich durch Parallelschaltung mchrcrcr Einzclmodulc in cincm Mantcl- 
rohr Oder durch Parallelschaltung mehrerer gleichartig bestiickter Mantebrohre. 

Bei der Parallelschaltung mehrerer gleichartig bestiickter Mantelrohre ist auf eine symmetrische Riissigkeitszu- und - 
abfuhr zu achlen, wobei Kreuzstiicke in den Rohrleitungen bei der Zu- und Abfuhr bevorzugt werden. 30 

Wahrend die Parallelschaltung von Adsorbermodulen den Durchbruch der Zielsubstanz grundsatzhch nur verschlech- 
tern kann (UngleichmaBigkeiten in der DurchfluBleistung oder der Bindungskapazitat haben zur Folge, daB der Durch- 
bruch nicht bei alien Modulen gleichzeitig erfolgt), fiihrt die Serienschaltung grundsatzlich zu einer Verbesserung des 
Dure hbruchsverl auf s. 

GroBere Anlagen lassen sich vorzugsweise durch eine Kombination von Parallel- und Serienschaltung realisieren, Bei 35 
Anwendung eines bevorzugten Systems von Modulen mit Abstufungen der Wmdungszahlen im Verhaltnis 1 : 2 ergeben 
sich dabei besonders vorteilhafte Moglichkeiten. Wenn beispielsweise in der ersten Stufe n Adsorbermodule mit 60 Wm- 
dungen an Adsorptionsmembranen parallel geschaltet werden, in der zweiten Stufe n/2 Module mit 30 Windungen und in 
einer dritten Stufe n/4 Module mit 15 Windungen, ist der Druckabfall in alien drei Stufen annahemd gleich und die Bin- 
dungskapazitat der folgenden Stufen ist jeweils ein Viertel der vorhergehenden. Dadurch, daB die bei schleichendem 40 
Durchbruch infolge der erwahnten UngleichmaBigkeiten durchgetretene Zielsubstanz von der folgenden Stufe aufgefan- 
gen wird, kann die dynamische Kapazitat (also die Bindungskapazitat, die bis zu einer bestimmten Konzentration an 
Zielsubstanz im Permeat genutzt werden kann), wesentlich erhoht werden. Der besondere VorteiL der erwahnten Abstu- 
fung liegt dabei darin, daB sich der Druckabfall auf die einzelnen Stufen gleichmaBig verteilt. 

Bei der beschriebenen Abstufung der Einzelkomponenten tragi die letzte Stufe nur einen relativ geringen Anteil zur 45 
Gesamtkapazitat der Anlage bei, was fiir den insgesamt nutzbaren Anteil der Gesamtkapazitat von \brteil ist. Wenn der 
Durchbruch bei einer Stufe dann auftritt, wenn sie beispielsweise zu 80% beladen ist, betragt die nicht nutzbare Kapazitat 
20% der installierten Kapazitat, Bei einer zweistufigen Anlage in der oben genannten Abstufung weist die zweite Stufe 
20% der Gesamtkapazitat auf, die erste Stufe ist zu 100%, die zweite Stufe zu 80% nutzbar, so daB von der insgesamt in- 
stallierten Kapazitat nur mehr 4% nicht nutzbar sind. Bei einer dreistufigen Anlage reduziert sich der nicht nutzbare An- 50 
teil auf 1% (77,1% der Gesamtkapazitat in der ersten, 19,1% in der zweiten und 4,8% in der letzten Stufe, von der 20% 
nicht nutzbar sind). 

Zur Verbesserung des Durchbruchsverhaltens durch Serienschaltung werden im Fall mehrerer parallelgeschalteter 
Mantelrohre in der vorhergehenden Stufe die Permeatstrome vereinigt, bevor sie der nachsten Stufe zugefiihrt werden. 

Eine besonders bevorzugte Form der Serienschaltung wird hier als Tandemanlage bezeichnet. Das Prinzip beruht auf 55 
der Tatsache, daB der Durchbruch der Zielsubstanz bei einem Adsorber erst in der letzten Phase der Beladung eintritt und 
die Serienschaltung daher erst dann Vorteile bringl. Erfindung sgemaB werden zwei identische Stufen A undB eingesetzt, 
wobei zyklisch entweder jeweils gerade eine beladen und die andere eluiert bzw. regeneriert wird, oder beide in Serie be- 
trieben werden. Der Ablauf ist dabei im einzelnen folgenden Die Stufe A wird mit dem Medium beladen. Bevor die Ziel- 
substanz im Permeat durchbricht^ wird es auf die frisch regenerierte Stufe B umgeschaltet. vSobald Stufe A vollstandig 60 
beladen ist, wird restliches Medium mit Puffer aus Stufe A in Stufe B gespiilt und anschlieBend die so vorbeladene Stufe 
B direkt mit Medium beaufschlagt, wahrend Stufe A eluiert wird, womit der Anfangszustand mit vertauschten Stufen 
wieder ereicht ist. Bei Steuerung durch einen ProzeBrechner lassen sich auf diese Weise, insbesondere unter Verwendung 
der erfindungsgemaBen Vorrichtung mit Adsorptionsmembranen, sehr kurze Zykluszeiten und damit sehr hohe Anlagen- 
produktivitaten erreichen. 65 

Eine derartige Anlage setzt den Einsatz einer Vielzahl von Absperr- und Umschaltarraaturen voraus, wobei deren Bau- 
art einen erheblichen EinfluB auf die Effektivitat des Gesamtprozesses hat. Besonders nachteilig kann sich das Vorhan- 
densein von toten (also nicht durchspiilten) Leitungsteilen auswirken. Erfolgt beispielsweise die Umschaltung von einer 

9 

BNSCKXIID: <DE„1971 1083A1_I_> 



DE 197 11 083 A 1 



Flussigkeil auf die andere, ist das zwar prinzipiell auch unter Verwendung eines T-Stiicks mit zwei getrennten Absperr- 
organen moglich, doch bleibt stets ein nichi durchspultes Leitungsteil ubrig, aus dem heraus die nachfolgende Flussigkeit 
durch die vorhergehende kontaminiert wird. Die Marc Valve Corporation (Tewksbury, Massachusetts) hat ein System 
von Membranventilen auf den Markt gebracht, die in einer einzelnen Baueinheit eine Vielzahl von Funktionen vereini- 
5 gen (bis zu 6 Zugange mit einem Abgang, Bypass- Ventile und Ventile zur Stromungsumkehr) und die ein vemachlassig- 
bares Totvolumen aufweisen. Diese oder gleichwertige Annaturen werden erfindungsgeinaB besonders bevorzugt einge- 
setzt. 

Die Erfindung wird nachstehend anhand der Fig. la bis 14 bis und der Ausfuhrungsbeispiele naher erlautert, 
Dabei zeigt: 

10 Fig. la schematisch einen Venikalschnitt durch eine erfindungsgemaSe Vorrichtung in der Ausfuhrungsform L 

Fig. lb schematisch einen Vertikalschnitt durch ein Verbindungsstiick fiir die Serienschaltung von zwei Adsorbermo- 
dulen in einer erfindungsgemaBen Vorrichtung nach der Ausfuhrungsfonn I, 

Fig. 2a bis c schematisch einen Vertikalschnitt durch erfindungsgemaRe Vorrichtungen in der AusFiihrungsform TT hei 
drei verschiedenen Windungszahlen des Adsorbermoduls, 
15 Fig. 3a schematisch einen Vertikalschnitt durch eine erfindungsgemaBe Vorrichtung in der Ausfuhrungsform I mit 
zwei in einem gemeinsamen Mantekohr parallelgeschalteten Adsorbermodulen mit gleichen Wmdungszahlen, 

Fig. 4a bis c schematisch einen Vertikalschnitt durch erfindungsgemaBe Adsorbermodule mit verschiedenen Win- 
dungszahlen, 

Fig. 5a bis d schematisch einen Vertikalschnitt durch erfindungsgemaBe Vorrichtungen in der Ausfuhrungsform 11 mit 
20 unterschiedlichen Adsorbermodullangen, 

Fig. 6a bis b schematisch einen Vertikalschnitt durch erfindungsgemaBe Vorrichtungen mit zwei und drei in Serie ge- 
schalteten Adsorbermodulen gemaB Ausfuhrungsform 11, 

Fig. 7 schematisch einen Vertikalschnitt durch eine erfindungsgemaBe Vorrichtung in der Ausfuhrungsform 11, 
Fig. 8a bis c schematisch verschiedene Moglichkeiten zur dreistufigen Serienschaltung von erfindungsgemaBen \br- 
25 richtungen nach Ausfuhrungsform I, 

Fig, 9a bis c schematisch den auBeren Aufbau bei der dreistufigen Serienschaltung von erfindungsgemaBen Vorrich- 
tungen nach Austluhrungsform n, 

Fig. 10 schematisch einen Vertikalschnitt durch eine Wickelvorrichtung zur Fertigung erfindungsgemafier Adsorber- 
module, 

30 Fig. 11a schematisch einen Vertikalschnitt durch eine Biegevorrichtung zur Fertigung erfindungsgemaBer Adsorber- 
module, 

Fig. 1 lb schematisch einen Vertikalschnitt durch eine EingieB vorrichtung zur Fertigung erfindungsgemaBer Adsorber- 
module, 

Fig. 12 schematisch einen Vertikalschnitt durch eine erfindungsgemaBe Vorrichtung in der Ausfuhrungsform HI, 
35 Fig, 13a bis c die schematischen Darstellungen eines FlieBschemas einer erfindungsgemaBen Tandemanlage und 

Fig, 14a bis c graphisch die Beziehungen zwischen Dimensionslosen Widerstandsparameter A und Drucken in den 
Ringspalten sowie der Adsorptionskapazitat der erfindungsgemaBen Vorrichtung. 
Die Bedeutung der Bezugszeichen ist der Liste der Bezugszeichen zu entnehmen. 

Bei der in Fig. la dargestellten Ausfuhrungsform I der erfindungsgemaBen Vorrichtung ist ein Bodenelement 7 durch 
40 Verschrauben iiber Montagegewinde 24 mit einem Tragegerust verbunden und ein Kern 15, der als Basiskem fungiert, 
mit seiner unteren Ausnehmung auf ein Zentrierungszy Under 26 des Bodenelements gesteckt, Ein Adsorbermodul 45 ist 
von oben so auf den Kem 15 gesteckt, dafi ein Steg 27 einer oberen Endkappe 5 in der Ausnehmung an Kern 15 auf An- 
schlag kommt. 

Die Bezugszeichen 28-31 stellen Verbindungsfiansche dar. Ihre Konstruktion ist in Fig. la nicht im Detail ausgefiihrt. 

45 Vorzugsweise handelt es sich dabei um Verbindungen, die unter der Bezeichnung "Aseptic- Verbindungen" bekannt sind 
und durch eine speziell gefomite O-Ring-Nut ein Minimum an nicht durchstromtem Spalt aufweisen. Sie konnen sowohl 
als echte Ransche ausgefiihrt sein, vorzugsweise sind jedoch "Aseptic-Clamp- Verbindungen" vorgesehen. Derartige 
Verbindungen erlauben durch metalUschen Kontakt eine geometrisch besonders prazise Verbindung der Bauteile die ins- 
besondere fur die einwandfreie Wirksamkeit von Diffusion shemmdichtungen 21 erforderlich ist. 

50 Ein Mantelrohr 9 ist uber den Verbindungsfiansch 29 mit dem Verbindungsflansch 28 des Bodenelementes 7 verbun- 
den. Drauf ist ein Deckelelement 8 ist mit montierter Ausgleichseinheit 17 und gelockerter AnpreBschraube 18 aufge- 
setzt. Nach Befestigen der Verbindungsfiansche 30 und 31 wird die AnpreBschraube 18 eines Ausgleichselements 17 an- 
gezogen. Das Ausgleichselement 17 dient dazu, den fur die Wirkung der Diffusionshemmdichtungen 21 erforderlichen 
axiaien Dichtungsdruck auch bei unvermeidlichen Fertigungstoleranzen in der Lange des Keras und des Mantelrohrs zu 

55 gewahrleisten. Diese Dichtungen haben keiner Druckbeanspruchung standzuhalten, well die Abdichtung des in einem 
inneren Ringspalt 10 gegenuber des in einem auBeren Ringspalt 11 hoheren hydrostatischen Drucks von einer unteren 
Abdichtung 19 des inneren Ringspalts, einer oberen Abdichtung 20 des inneren Ringspalts und einer Kemabdichtung 22 
bewirkt wird. Die Diffusionshemmdichtungen 21 haben vielmehr die Aufgabe, das Eindiffundieren von Flussigkeit in 
den Spalt zwischen oberer Endkappe 5, dem Kem 15 und dem Ausgleichselement 17 bzw. zwischen einer unteren End- 

60 kappe 6, dem Kem 15 und dem Bodenelement 7 zu verhindem. 

Anstelle der AnpreBschraube 18 kann auch, wie im Zusammenhang mit Fig. lb im Detail beschrieben, PreBluft zum 
Aufbringen der axiaien Dichtungskraft eingesetzt werden, wobei das Ausgleichselement 17 im Prinzip aus Pneumatik- 
Zylinder ausgefiihrt ist. Diese Variante wird insbesondere fur groBere Anlagen bevorzugt, bei denen eine Vielzahl von 
Einzefi-ohren betrieben werden, die dann gleichzeidg mit PreBluft beaufschlagt werden konnen. Ein weiterer \brteil er- 

65 gibt sich, wenn beim Betrieb der Vorrichtung unterschiedliche Temperaturen auftreten, beispielsweise bei Verwendung 
heiBer Reinigungsmedien. Das pneumatische Aufbringen der axiaien Dichtungskraft ist dann in der Lage, die unter- 
schiedlichen Ausdehnungskoeffizienten des Manteb-ohrs und des Kerns auszugleichen. Eine weitere MogUchkeit, dies 
zu erreichen, bestehl darin, zwischen der AnpreBschraube 18 und dem Ausgleichselement 17 ein fedemdes Element vor- 
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zusehen. 

Nach Aufbau der Vorrichtung werden an einem axialen AnschluB 12 fur die Zufuhr des Mediums und einem axialen 
AnschluB fur die Abfuhr von Permeat 13 Rohrverbindungen und Annaturen angeschlossen. Die Anschliisse 12 und 13 
sind vorzugsweise fiir eine gebrauchliche Art der Rohrverbindung vorbereitet, beispielsweise eine Clamp- Verbindung. 
Zur Entluftung der Vorrichtung wird zunachst uber den AnschluB 13 ein Spuimedium, beispielsweise ein Puffer, zuge- 5 
fuhrt und eine Entluftungseinrichtung 16 solange geoffnet, als Luft komrat. Dann wird sie geschlossen und die Zufuhr 
des Spulmediums solange fortgesetzt, bis auch der AnschluB 12 mil Flussigkeit gefuUt ist. Nun kann die Beladung des 
Adsorbers mit Medium von dem AnschluB 12 her erfolgen, wobei der Eintrag von Luft zu vermeiden ist. Dazu wird 
zweckmaBigerweise eine Luftabscheidung im Rohrsystem vorgesehen. 

Zu den sonstigen vorzugsweise beim Betrieb der Vorrichtung eingesetzten Annaturen zahlt ein nach dem AnschluB 13 lo 
angebrachtes RuckstauventiL Dieses bewirkt, da6 sich das Medium in der Vorrichtung unter Betriebsbedingungen stets 
unter einem gewissen Uberdruck befindet, der vorzugsweise bei 0,2 bis 0,7 bar liegt. Dadurch wird der Abscheidung von 
Gasblasen in den Poren der Adsorptionsmembranen vorgebeugt. Ohne Uberdruck besteht die Gefahr, daB in Fallen, in 
denen das Medium eine Ubersattigung an gelosten Gasen aufweist, sich diese in den Poren akkumulieren und schlieBlich 
sowohl die DurchfluBleistung als auch die Adsorptionskapazitat der Vorrichtung beeintrachtigen. Fiir eine ohne Riick- 15 
stauventil storende Ubersattigung des Mediums an gelosten Gasen reicht es schon aus, wenn sich beispielsweise das bei 
Raumtemperatur mit Luft gesattigte Medium wahrend des Betriebes, beispielsweise durch Umpumpen, erwarmt. 

Das Medium stromt von dem AnschluB 12 durch Verteilungskanale 14 uber eine Verteilungsschrage 32 in den inneren 
Ringspalt 10. Die Verteilungsschrage bewirkt die weitgehend rotationssymmetrische Stromungsverteilung des Mediums 
und dadurch eine gleichmaBige Druckverteilung. Nach radialer Durchstromung des Mediums durch eine Adsorptions- 20 
inembranen 1 stromt das Permeat durch den auBeren Ringspalt 11 uber ebenfalls mit einer Verteilungsschrage versehe- 
nen Verteilungskanale 34 zum AnschluB 13. Eine Verteilungsrinne 33 hat die Aufgabe, den Russigkeitsstrom aus dem 
auBeren Ringspalt 11 zu verteilen, wenn die Entluftungseinrichtung 16 zur Spulung des oberen Bereichs des auBeren 
Ringspalts 11 benutzt wird. Eine O-Ring-Nut 35 hat im Normalfall keine Bedeutung. Sie ermoglicht es jedoch, anstelle 
des Kerns 15 auch einen Verlangerungskem 36 einzusetzen (Fig, 3). 25 

Die erfmdungsgemafien hohlzylindrisch ausgebildeten Adsorbeniiodule 45 (Fig. 4a bis 4c) bestehen aus Wickeln mil 
einer untcrschicdlichcn Anzahl von Windungcn der Adsorptionsmcmbran 1, aus der untcrcn 6 und der obcrcn Endkappc 
5, der VerguBmasse 4 zum Einbetten der Adsorption smembran in die Endkappen und in einer bevorzugten Ausfiihrungs- 
form aus einem inneren 3 und einem auBeren Stiitzelement 2, welche fiir Riissigkeiten durchlassig sind. 

Die aus Kunststoff bestehenden Endkappen 5 und 6 sind an den offenen Enden des hohlzylindrisch ausgebildeten Ad- 30 
sorbermoduls befestigt und erstrecken sich quer dazu. Sie betten die Stimseiten des Adsorbermoduls fluiddicht in die 
VerguBmasse 4 aus Kunststoff ein. 

In Fig. 3 ist die Vorrichtung nach Ausfiihrungsform I dargestellt, bei der sich zwei Einzeladsorbermodule stromungs- 
technisch parallel geschaltet in einem gemeinsamen Mantelrohr 9 befinden. (In dieser Darstellung ist das Deckelelement 
8 zur Vereinfachung ohne die Ausgleichseinheit dargestellt.) Anstelle des hier dargestellten einteiligen Mantelrohres 9 ist 35 
es auch moglich, das Mantelrohr aus mehreren Teilen zusammenzusetzen, was insbesondere bei raehr als 2 Adsorbermo- 
dulen in einem Rohr eine vereinfachte Handhabung darstellt. Die beiden Adsorbermodule sind mit dem in Fig. 1 darge- 
stellten Adsorbermodulen identisch. Als einziges unterschiedliches Bauteil kommt der Verlangerungskem 36 hinzu, der 
sich von dem Kern 15 als Basiskem nur im unteren Teil unterscheidet, namlich durch das Vorhandensein von Durchfiih- 
rungskanalen 38. Sie ermoglichen den Durchtritt des Mediums aus dem inneren Ringkanal 10 des oberen Adsorbermo- 40 
duls in den inneren Ringkanal 10 des unteren Adsorbermoduls. Der auBere Ringkanal 11 ist fur beide Module gemeinsam 
vorhanden. Dargestellt sind auch Distanzstege 39, die beim Einsatz mehrerer Module in einem Rohr zweckmaBig sind. 
Sie konnen an die obere Endkappe 5 angeformt sein oder an einer VerguBmasse 4, was sich durch eine entsprechende 
EingieBform bewerkstelligen laBt. Ihre Aufgabe ist die seitliche Abstutzung der Adsorbermodule am Mantelrohr, um ein 
Verkanten zu vermeiden. 45 

Bei der in Fig. 7 dargestellten Ausfiihrungsform n ist das Adsorbermodul 45 im Aufbau identisch mit dem von Aus- 
fiihrungsform I. Der Kern 15 ist durch ein unten befindliches Innengewinde 47 iiber eine Kemverlangerung 48 mit einem 
AuBengewinde 46 des Bodenelements 7 verbunden. Die Kemverlangerung 48 kann unterschiedliche Langen aufweisen» 
so daB Module unlerschiedlicher Langen eingesetzt werden konnen. Entsprechend unterschiedliche Langen weist das 
Mantelrohr 9 auf. Die Dimensionen der Kemverlangerungen 48, des Bodenelements 7, des Kerns 15 und der Mantel- 50 
rohre 9 sind so gewahlt^ daB Adsorbermodule in den Langenabstufungen von beispielsweise 50, 25, 12.5 und 6.25 ein- 
gesetzt werden konnen, wobei fiir die kiirzeste Einheit die Kemverlangerung 48 wegfallt und der Kern 15 direkt mit dem 
Bodenelement 7 verschraubt wird. Der Kem 15 weist oben ein AuBengewinde 43 auf, auf das ein AnschluBstiick 44 auf- 
geschraubt ist, das das Deckelelement 8 fixiert. Zwischen Bodenelement 7 und Deckelelement 8 wird dadurch das Man- 
telrohr 9 eingeklemmt wodurch der auBere Ringspalt mit Hilfe von Mantelrohrdichtungen 49 und 50 nach auBen abge- 55 
dichtet wird. Ein Stift 52, der in der im Deckelelement 8 beftndlichen Nut 53 eingreift, verhindem ein Verdrehen beim 
Festschrauben von AnschluBstiick 44 auf Gewinde 43. Der Steg 27 der oberen Endkappe 5 ist zwischen dem Deckelele- 
ment 8 und dem Kem 15 eingeklemmt, wodurch die AnpreBkraft fiir die Diffusion shemmdichtung 21 aufgebracht wird. 

Das Permeat umstromt die untere Endkappe 6 und wird iiber die Verteilungsbohrungen 34 abgefuhrt. Die Nut der un- 
teren Mantelrohrdichtung 50 weist auf der Tnnenseite Durchbrtiche 51 auf, um eine Ansammlung spezifisch schwerer 60 
Fliissigkeiten in der Dichtungsnut zu vermeiden. Die Diffusionshemmdichtungen 52 verhindem ein Eindringen von 
Fliassigkeit in die Gewinde 46 und 47, wodurch Kontaminationen vermieden werden. 

Das gesamt System von Ausfiihrungsform II besteht nicht nur aus den bereits beispielhaft genannten vier Langenab- 
stufungen, sondem beispielsweise auch aus mehreren, vorzugsweise drei, Abstufungen der Windungszahlen der Adsorp- 
tionsmembranen 1 der wickelartig ausgebildeten Adsorbermodule 45, wie sie in Fig. 2a-c beispielhaft dargestellt sind, 65 
die auch bei Ausfiihmngsform I eingesetzt werden. Das AnschluBstuck 44, das Deckelelement 8 und die Mantelrohre 9 
sind fiir die dargestellten drei Windungszahlen gleich. Insgesamt handelt es sich also um ein Baukastensystem, das in 
diesem Fall die Zusammenstellung von 12 verschiedenen Konfigurationen mit einem Minimum an unterschiedlichen 
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Bauteilen erlaubt. So konnen beispielweise 50 cm- Module, oder solche mil anderen Langen, sowohl in der Vorrichtung 
nach Ausfuhrungsform I als auch 11 eingesetzt werden. Da bei der Auslegung der Ringspalte Wert darauf gelegl wurde, 
daB sic ohne unzulassigen Druckabfall den Einsatz von mindestens 3 Einheilsmodulen in einer Vbrrichtung nach Aus- 
fuhrungsform I erlauben (bei Einsatz der Adsorbermodule mit 60 Windungen konnen prinzipiell auch 5 Module in einem 
5 Einzelrohr eingesetzt werden), ergibt sich ein auBerordentlich weiter GroBenbereich von stromungstechnisch identischen 
Vorrichtungen, die zuverlassige Vorstudien beim Scale-up technischer Prozesse ermoglicht. Die Verhaltnisse fur die bei- 
spielhaft genannte Kombination sind in der nachstehenden Tabelle 1 dargestellt. 

TabeUe 1 

10 



Windungszahl 


Ausfiihrungsfonn n 
Flache Einzelmodul 6,25 cm 


Ausfuhrungsform I 
Flache 3 Module 50 cm 


15 


0,25 


6m^ 


30 


0,5 


12 m^ 


60 




24 



Das genannte System ist natiirlich nicht auf die beispielhafte Kombination von vier Langenabstufungen und drei Ab- 
stufungen der W^ndungszahlen beschrankt. 

25 In Fig. 6 und 9 ist die Serienschaltung von Einzelmodulen nach Ausfuhrungsform n dargestellt, in Fig. 8 verschiedene 
Formen der Serienschallung von 4 Modulen mil 60 Windungen, 2 Modulen mit 30 Windungen und eineni Modul mil 15 
Windungen. In Fig. 8c sind die Ictztcn bcidcn Stufcn untcr Vcrwcndung cincs bcsondcrcn Vcrbindungsstuckcs zwischcn 
den Mantelrohren geschaltet, das die direkte Verbindung der beiden Stufen ermoglicht. 

Dieses Verbindungsstiick ist in Fig. lb im Detail dargesteUt. Der Korper 40 ist in seinem oberen Teil als Boden-, im 

30 unteren Teil als Deckelelement ausgefuhrl und wird uber den Verbindungsflansch 28 mit dem oberen und den Verbin- 
dungsflansch 31 mit dem unteren Mantelrohr verbunden, Dutch die Verteilungskanale 34, die in Form von Bohrungen 
vorliegen konnen, wird das Permeat der vorhergehenden (oberen) Stufe aus deren auBerem Ringspalt dem inneren Ring- 
spalt der folgenden (unteren) Stufe zugefuhrt. Eine Entluftungsoffnung der EnUuftungseinheit 16 ist hier seitlich ange- 
ordnet. Der AnpreBdruck fur die Ausgleichseinheii 17 wird pneumatisch uber den PreBluftanschluB 42 aufgebracht, Der 

35 mit PreBluft beaufschlagte Bereich zwischen dem Korper 40 und der Ausgleichseinheit 17 wird durch die Dichtelemente 
23 und 41 abgedichtet. 

Die Wickelvorrichtung (Fig, 10) besteht aus dem Wickelkem 54 und zwei Seitenwangen 55 und 55'. Der AuBendurch- 
messer von Seitenwange 55 entspricht dem Innendurchmesser des auBeren Stiitzelements, wahrend Seitenwange 55' nur 
auf die Lange des uberstehenden Teils des auBeren Stutzelementes auf diesen Durchmesser abgedreht ist^ so daB noch ein 

40 Anschlag bestehen bleibt. Auf den Wickelkern 54 wird das innere Stutzelement 3 aufgesteckt, dann die Seitenwangen 55 
und 55'. Diese sind innen ausgedreht, um den uberstehenden Teil des Stutzelementes 3 aufzunehmen. Der auBere Teil der 
Seitenwangen begrenzt die Position, die die Rander des Adsorptionsmembranwickels einnehmen sollen. Nach s tram- 
mem Aufwickeln der Adsorptionsmembran wird in der Regel das Ende der Bahn mit dem Wickel verklebt. Das auBere 
Stutzelement 2 iiber Seitenwange 55 bis zum Anschlag auf Seitenwange 55' aufgeschoben. 

45 Zur besseren Einbindung konnen in einem weiteren Arbeitsgang die Stutzelemente 2, 3 verbogen werden, und zwar 
das auBere 2 nach innen und das innere 3 nach auBen (Fig, 11a). Im Falle metallischer Stutzelemente erfolgt das Biegen 
bei Raumtemperatur, bei Thermoplasten hingegen unter Erwarmung. Zum Biegen wird zuerst Seitenwange 55 durch die 
B lege vorrichtung 56 ersetzt. Diese weist eine an beiden Ranken kegelig geformte Nut (Offnungswinkel ca. 3-7") auf, in 
die die uberstehenden Enden der Stutzelemente gedruckt werden, wodurch deren Verformung bewirkt wird. 

50 Die EingieB vorrichtung 57 (Fig. lib) ist ahnlich aufgebaut wie die Biegevorrichtung, doch weist die Nut einen gerin- 
geren Flankenwinkel (1-3"*) auf, AuBerdem ist die Nut tiefer und enthalt einen Ring 58 aus Stahl. Dieser kann durch 3-6 
Schrauben, die iiber Gewinde 59 im Boden der Nut eingeschraubt werden konnen, aus der Nut gedriickt werden und 
dient der Entfonnung nach Ausharten der VerguBmasse 4. 

In Fig. 12 ist eine Variante der Ausfuhrungsfonn EI fur den Crossfiow- Betrieb dargestellt, bei der gegeniiber Ausfuh- 

55 rungsform 11 nur das Bodenelement 7 verandert ist. In dem veranderten Bodenelement 7 befinden sich radiale Verbin- 
dungskanale 60 vom inneren Ringspalt 10 zu einer axialen Bohrung 61, die durch einen Dichtkegel 62 verschlieBbar oder 
teilweise zu offnen ist. Der Dichtkegel 62 befindet sich auf einem SchlieBelement 63, das mit einem Gewinde 64 im Bo- 
denelement 7 angeordnet ist. Das SchlieBelement 63 weist eine Ausnehmung 65 auf, die zwischen dem SchlieBelement 
63 und dem Bodenelement 7 einen Freiraum laBt, in den Verteilungsbohrungen 34 vom auBeren Ringspalt 11 miinden. Im 

60 Bereich der Ausnehmung 65 weist das SchlieRelement 63 auch Bohrungen 66 auf, durch die die Flussigkeit in das Innere 
des SchlieBelements 63 gelangt und uber den als Schlauchtulle ausgebildeten axialen AbfluBanschluB 13 abflieBen kann. 
Der Bereich der Ausnehmung 65 wird nach auBen durch ein Dichtelement 67 abgedichtet. Durch mehr oder weniger star- 
kes Herausdrehen des SchlieBelements 63 wird der Dichtkegel 62 mehr oder weniger stark geoffnet, so daB das Mengen- 
verhaltnis der aus dem inneren Ringspalt 10 und dem auBeren Ringspalt 11 stromenden Flussigkeit verandert werden 

65 kann. 

Bei dieser Variante werden uberstromendes Medium und Permeat nicht getrennt abgefuhrt, sondem innerhalb der Vbr- 
richtung riickvennischt, wodurch diese nur einen einzigen AbfluB benotigt. Es wird also eine zielsubstanzhaltige Parti- 
kelsuspension zugefuhrt und eine an Zielsubstanz abgereicherte Parti kelsuspension abgefuhrt. Zur voUstandigen Ad- 
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sorption der Zielsubstanz kann sie im Kreislauf betrieben werden. ZweckmaBigerweise wird diese Ausfiihrung in der 
Weise betrieben, dal5 sich der axiale ZufluBanschlufi unten und der AbflufianschluB 13 oben befindet, wodurch sich die 
Entluftung iaber die Entiiiftungseinrichtung 16 eriibrigt. Deren Funktion bei der Spulung des dem AbfluB entgegenge- 
setzten Endes der Vorrichtung bleibt jedoch erhalten. 

Das RieBschema einer Tandemanlage isl in Fig, I3a-c dargestellt. Es handelt sich dabei um eine Ausftihrungsform fiir 5 
die Zweistufenelution, bei der nach der Beladung zuersl mil Eluent 1 ein gebundener Kontaniinant eluiert wird und dann 
mil Eluent 2 das Produkt. Die Stufen A und B sind identische Adsorbereinheiten, die entweder aus einem Einzelmodul 
Oder aus parallel und/oder in Serie geschaltelen Einzeliiiodulen bestehen, pAl, pA2, pBl, pB2, pM, pR sind DrucknieB- 
organe, UVA, UVB sind Monitore zur Bestimmung der UV-Extinktion, LA, LB Leittahigkeitsmonitore, LDM und LDE 
Luftdetektoren (Trockenlaufschutz fur die Pumpen), PM, PE Pumpen, FA, FB und FR Vorfiltereinheiten, die Ziffern 68 lo 
bis 109 bezeichnen die einzelnen auf-zu Funktionen der Ventile, wobei Ventilfunktionen mit identischen Aufgaben in 
den beiden Stufen gleiche Nummern haben und durch den Zusatzbuchstaben A bzw. B un terse hieden werden. Bei den 
Ventilen mit den Ventilfunktionen 96 bis 98 und 100 bis 102 handelt es sich um Bypass- Ventile, die Ventilfunktionen 4A 
und 4B dienen als Riickstau ventile die Ventilfunktionen 5A, 5B, 89 und 99 dienen zur Entleerung der Rohrleitungen, die 
Ventilfunktionen lA, IB, 3A und 3B der Entluftung, 6A und 6B zur Offnung eines Bypass von der Entluftungseinheit der 15 
Module, das Ventil mii den Funktionen 103 bis 117 dient der Richtungsunikehr. 

Fig, 13a stellt den Betriebszustand der Anlage dar, in dem Stufe A mit Medium beaufschlagt wird, wahrend aus Stufe 
B das Produkt eluiert wird. 

Fig 13b stellt die Beaufschlagung der Stufen A und B mit Medium in Serienschaltung dar. 

Die vorgenannten Schritte sind essentiell fur das Tandemprinzip. 20 

Fig. 13c gibt dagegen eine der Optionen wieder, die sich aus der speziellen Ventilbestiickung der Ausfuhrungsform er- 
geben. Wahrend Stufe A mit Medium beaufschlagt wird, erfolgt bei Stufe B die Regeneration im geschlossenen Kreis- 
lauf und mit Ruckspulung. Dabei ist das Regenerantfilter, dessen Bypass bei samtlichen anderen Flussigkeiten geschlos- 
sen ist, in den Kreislauf geschaltet, so daB partikulare Verunreinigungen, die sich vom Adsorber ablosen konnen, nicht 
wieder ablagem. 25 

Die Kreislaufschaltung ist auch bei den anderen, von der Puinpe PE geforderten Hiissigkeilen einsetzbar, und zwar in 
bcidcn Richtungcn. Bcispiclswcisc ist cs auch moglich, den Elucntcn 2, der bei dem angcnommcncn Anwcndungsfall die 
Elution des Produktes bewirkt, im Kreislauf moglich. In diesem Fall wird anschlieBend das im Rohrsystem des Kreis- 
lauf s befindliche Produkt mit Puffer uber die Produktabfuhr 69 aus dem System gespult. 

Fiar einfachere Anwendungsfalle kann beispielsweise auf die Ruckspulung verzichtet werden, wodurch sich das Rich- 30 
tungsumkehrventil (Vendlfunktionen 101 bis 107) eriibrigt. In Fallen, in denen das Permeat als Produkt zu beU-achten ist, 
wenn namlich aus dem Medium Kontaminanten entfernt werden sollen, kann auf die mit Produktabfuhr bezeichneten 
Leitungen und die entsprechenden Armaturen verzichtet werden. 

Diejenigen Ventilfunktionen (z. B. 14A, B und ISA, B), bei denen sich auf beiden Seiten stets dieselbe Fliissigkeit be- 
findet (Produkt bzw. Permeat) dienen in erster Linie der effektiven Spulung, weil sie die getrennte Spulung der Stufen er- 35 
moglichen, ohne daB eine Kontamination der durchstromten Leitungen aus den nicht durchspulten moglich ist. 

In Fig, 14a ist der lokale statische Druck 118 im ZufluBringspalt, der lokale statische Druck 119 im AbfluBringspalt 
(bei freiem AbfluB) und die lokale Druckdifferenz 120 bei dem Dimensionslosen Widerstandsparameter A = 1 darge- 
stellt, wobei s die Lange der Strecke vom Eintritt in den Ringspalt symboliert. 

Aus der Fig, 14b geht die mittlere Druckdifferenz in Abhangigkeit von A und in Fig, 14c die verlustfreie Kapazitats- 40 
ausnutzung in Abhangigkeit von A hervor. 

ErfindungsgemaB werden Vorrichtungen bevorzugt, deren Ringspaltdimensionen nach obiger Berechnung Werte von 
unter 0,2 ergeben, vorzugsweise unter 0,1. Zur Vermeidung unnotig groBer Totvolumina wird als untere Grenze fiir A ein 
Wert von 0,02 bevorzugt. 

45 

Beispiel 1 

Konzentrierung von Hamoglobin mit einem stark sauren Membranionenaustauscher 

4 Volumina frisches Rinderblut wurden mit 1 Volumen einer waBrigen Losung von 3,8% tri-Natrium-Zitrat und 0,9% 50 
Nairium-Chlorid vermischt, 10 Minuten bei 3000 g zentrifugiert, der Uberstand dekantiert, das Sediment (Erythrozyten) 
mit dem lOfachen Volumen entionisiertem Wasser hamolysiert, uber eine 0,2 pm Mikrofiltrationsmembran cross-flow 
filtriert und der Hamoglobin-Gehalt des Permeats mit dem Reagenz nach Drabkin gegen einen Standard, beide Fa. Sigma 
Deisenhofen, bestimmt. 

Das Permeat mit Kalium-Phosphat und entionisiertem Wasser auf einen pH von 6,0 ± 0,05, eine lonenstarke von 5 55 
mM und einen Hamoglobingehalt von 3 mg/ml gebracht und uber eine erfindungsgemaBe Vorrichtung der Ausfuhrungs- 
fonn I mit einer stark sauren Adsorptions membran (EP 0 538 315 Bl, US-PS 5,547,575) von 8 m--Rache bei 60 Wm- 
dungen gepumpt, bis die Extinktion im Permeat 10% der Extinktion der Ausgangslosung erreichte. Das erfolgte nach ei- 
nem Volumen von 33 1. 

Nach Spulen bis Erreichung der Basislinie wurde mit einer 0,1 molaren Tx^sung von Kaliumchlorid in Puffer eluiert, 60 
das Eluat in Fraktionen von 0,2 Litem aufgefangen und der Hamoglobingehalt bestimmt. Die erhaltenen Werte sind in 
der nachstehenden Tabelle 2 dargestellt. 



65 
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Tabelle 2 





Fraktion 


Konz. Hb 


Total Hb 


5 


Nummer 


[mg/ml] 


[g/Fraktion] 




1 


0,0 


0,00 


10 


2 


2,04 


0,41 




3 


27,2 


5,54 




4 


80,2 


16,04 


15 


5 


87,4 


17,84 




6 


84,9 


16,98 


20 


7 


58,3 


11,66 ' 




8 


38,2 


7,64 




9 


12,7 


2,54 


25 


10 


7,4 


1,48 




11 


4,6 


0,92 



30 

Die Ausbeute an Hamoglobin betrug uber alle Fraktionen 81,4% und 76,1% iiber die Fraktionen 3-8. Die Aufkonzen- 
trierung war iiber diese Fraktionen 20fach, in den Spitzenfraktionen (5 und 6) 28fach. 

Beispiel 2 

35 

Abtrennung von Endotoxin aus einer pyrogenhaltigen Losung mit einer stark basischen Adsorptionsmembran 

Als Pyrogentest wurde Limulus-Amoebozyte-Lysat der Fa. Bio-Whittaker, Ch. 422760 benutzt. Empfindlichkeit; 
6 pg/ml. 

40 Es wurde eine erfindungsgemaBe Vorrichtung nach Ausflihrungsform n, bestiickt mit einer stark basischen Adsorpti- 
onsmembran (EP 0 538 315 Bl, US-PS 5,547,575) eingesetzt. Die Anzahl der Windungen der Adsorptionsmembran im 
wickelartig ausgebildeten Adsorbemiodul betrug 30, die Membranfiache 1 m-. 

Die Vorrichtung wurde zur Entpyrogenisierung mit 2 Liter 1 M Natriumhydroxid beaufschlagt und nach 60 min mit 5 1 
Puffer gespiilt. Der Pyrogentest ergab die Abwesenheit von Pyrogenen. 
45 20 1 einer Losung von 0,5 g/l y-Globulin-Fraktion vomRind (Sigma Deisenhofen Best. Nr G 7516, Lot No. 24H9306) 
und 100 ng/ml 100 ng/ml in 0,05 Mol/l Kalium-Phosphat- Puffer pH 6,0 wurden innerhalb eines Zeitraums von 10 Minu- 
ten iiber die Vorrichtung gepumpt und im Permeat die Proteinkonzentration bestimrat und auf Endotoxin gepriift. 
Ergebnis: Proteinkonzentration 0,48 mg/ml, Pyrogentest negativ (entsprechend einem LRV von > 3,5). 

50 Bezugszeichenliste 

1 Adsorptionsmembran 

2 auBeres Stiitzelement 

3 inneres Stiitzelement 
55 4 VerguBmasse 

5 obere Endkappe 

6 untere Endkappe 

7 Bodenelement 

8 Deckelelement 
60 9 Mantelrohr 

10 innerer Ringspalt 

11 auBerer Ringspalt 

12 axialer AnschluB flir die Zufuhr von zu filtrierendem Mediums 

13 axialer AnschiuB fiir die Abfuhr von Permeat 
65 14 Verteilungskanale zum inneren Ringspalt 

15 Kern 

16 Endiiftungseinrichtung 

17 Ausgleichseinheit 

14 
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18 AnpreBschraube fur die Ausgleichseinheit 

19 untere Abdichtung des inneren Ringspalls 

20 obere Abdichtung des inneren Ringspalts 

21 Diffusionshemmdichtung 

22 Kernabdichtung 5 

23 Abdichtung der Ausgleichseinheit 

24 Montagegewinde fur das Bodenelement 

25 Zentrierungszy Under des Kerns 

26 Zentrierungszy Under des Bodenelements 

27 Steg der oberen Endkappe lo 

28 Verbindungsflansch des Bodenelementes 

29 unterer Verbindungsflansch des Mantelrohres 

30 oberer Verbindungsflansch des Mantelrohres 

31 Verbindungsflansch des Deckelelementes 

32 Verteilungsschrage 15 

33 Verteilungsrinne 

34 Verteilungskanaie vom auBeren Ringspalt 

35 O-Ring-Nut 

36 Verlangerungskem 

38 Durchfiihrungskanale 20 

39 Distanzstege 

40 Korper des Verbindungsstucks, im oberen Teil als Boden- und im unteren Teil als Deckelelement ausgefiihrt 

41 Dichtelement 

42 PreBluftanschluB 

43 oberes AuBengewinde des Kerns 25 

44 AnschluBsLuck 

45 Adsorbcrmodul 

46 AuBengewinde des Bodenelements 

47 Innengewinde des Kerns 

48 Kernverlangerung 30 

49 Mantelrohrdichtung 

50 Mantelrohrdichtung 

51 Durchbruche 

52 Diffusionshemindichtungen 

53 Nut 35 

54 Wickelkern 

55 Seitenwangen 
55' Seitenwangen 

56 Biegevorrichtung 

57 EingieBvorrichtung 40 

58 Ring 

59 Gewinde 

60 radiale Verbindungskanale 

61 axiale Bohrung 

62 Dichtkegel 45 

63 SchlieBelements 

64 Gewinde 

65 Ausnehmung 

66 Bohrungen zur Verbindung mit dem Inneren des SchUeBelements 63 

67 Dichtelement 50 

68 bis 109 auf-zu Funktionen der Ventile 

69 Produktabfuhr 

96 bis 98, 100 bis 102 Bypass- Ventile 
89 und 99 Ventilfunktion zur Entleerung 

103 bis 117 Ventilfunktion zur Richtungsumkehr 55 

pAl, pA2, pBl, pB2, pM, pR Einzelmodule 

UVA, UVB Monitore zur Bestimmung der UV-Extinktion 

LA, LB Leitfahigkeits monitore 

LDM und LDE Luftdetektoren (Trockenlaufschutz fiir die Pumpen) 

PM, PE Pumpen 60 
FA, FB und FR Vorfiltereinheiten 
4A und 4B Riickstauventile 

5A und 5B Ventilfunktionen zur Entleerung der Rohrleitungen 
lA, IB, 3A und 3B Entiuftung 

6 A und 6B Ventilfunktion zur Offnung eines Bypass 65 
PE Pumpe 

14A, B und ISA, B Spulung 

118 lokaler statischer Druck im ZufluBringspalt 
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119 lokaler statischer Druck im AbfluBringspalt 

120 lokale Druckdifferenz 



Paten tan s prii c he 



I. Vorrichtung zur Durchfuhrung von adsorptiven Stotftrennungen mittels Permeation von Flussigkeiten durch po- 
rose Adsorption smembranen, wobei die Vorrichtung besteht aus 

einem Mantekohr, das mit einem Boden- und einem Deckeleleinent zu einem zyhndrischen Gehause mit Anschlus- 
sen tiir Hussigkeitsein- und -auslasse verbunden ist, 

10 welches nnindestens ein wickelariig ausgebildetes Adsort)enTiodul mit einem darin konzentrisch angeordneten zy- 

hndrischen Kern aufnimmt und wobei das mindestens eine Adsorbermodul zwischen dem Boden- und dem Deckel- 
element unter Ausbildung mindestens eines FIussigkeilseinlaB- und mindestens eines RiissigkeitsauslaBraumes 
depart eingeschlossen ist, daR die Flussigkeiten bei der Penneation vom FlussigkeitseinlaR zum FlUssigkeitsauslaB 
bestimmungsgemaB die porosen Adsorptionsmembranen des Adsorbermoduls passieren, 

15 dadurch gekennzeiehnet, dafi 

das wickelartig ausgebildete Adsorbennodul einen Hohlzyhnder aus mehr als einer Windung der Adsorptionsmem- 
branen darsteilt und 

zwischen seiner Innenflache und dem zyhndrischen Kern und zwischen seiner AuBenflache und dem Manteh-ohr ein 
innerer und ein auBerer Ringspalt ausgebildet ist 
20 2, Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeiehnet, daB der AnschluB fiir die Zufuhr des Mediums durch ra- 

diale Kanale im Kem mit dem inneren Ringspalt und der AnschluB fur die Abfuhr des Permeats durch radiale Ka- 
nale im Bodenelement mit dem auBeren Ringspalt verbunden sind. 

3. Vorrichtung nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeiehnet, daB sich der AnschluB fur die Zufuhr des 
Mediums und der AnschluB fur die Abfuhr des Permeats an entgegengesetzten Enden bezughch der Ringspalten be- 

25 finden. 

4. Vorrichtung nach den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeiehnet, daB die Anschlusse fur die Zufuhr des Me- 
diums und die Abfuhr des Permeats in der Zylindcrachsc der Vorrichtung angeordneten sind. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeiehnet, daB das Verhaltnis von Hohe und Lange der Ringspalte 
durch den Dimensionslosen Widerstandsparameter A festgelegt ist. 

30 6. Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeiehnet, daB der Dimensionslose Widerstandsparameter A unter 

0,2, vorzugsweise unter 0,1 liegt. 

7. Vorrichtung nach den Anspruchen 5 und 6, dadurch gekennzeiehnet, daB der innere und der auBere Ringspalt das 
gleiche Volumen besitzen. 

8. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeiehnet, daB die Ringspalten durch Abstandshalter offen gehalten 
35 sind, die gleichzeitig Stiitzfunktionen fur das Adsorbermodul haben. 

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeiehnet, daB die Abstandshalter durch Nuten auf der Oberflache 
des zyhndrischen Kems und auf der inneren Umfangsfiache des Mantelrohres gebildet sind. 

10. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeiehnet, daB an den ofifenen Enden des Hohlzyhnders des Ad- 
sorbermoduls Endkappen aus Kunststoff befestigt sind, die sich quer dazu erstrecken und die Stimseiten des Adsor- 

40 bermoduls fluiddicht in ein Material aus Kunststoff einbetten, wobei wenigstens eine der Endkappen ringformig 

ausgebildet ist. 

II. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeiehnet, daB das Adsorbermodul auf der AuBenflache von ei- 
nem fur Ruide durchlassigen Stiitzelement umgeben ist, welches das Adsorbermodul gegen Zerstorung durch 
Druckbeanspruchungen schiitzt. 

45 12. Vorrichtung nach den Anspruchen 1 und 11, dadurch gekennzeiehnet, daB das Adsorbermodul auf der Innenfla- 

che ein fiir Fluide durchlassiges Stutzelement besitzt, welches das Adsorbermodul gegen Zerstorung durch Druck- 
beanspruchungen schutzt. 

13. Vorrichtung nach den Anspruchen 11 und 12, dadurch gekennzeiehnet, daB die Stiitzelemente als gelochtes 
Rohr Oder als Gewebeschlauch ausgebildet sind. 
50 14. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeiehnet, daB das porose Adsorbens des wickelartig ausgebilde- 

ten Adsorbermoduls aus mindestens einer mikroporosen Adsorbermembran besteht. 

15. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch gekennzeiehnet, daB der Hohlzyhnder des wickelartig ausgebildeten 
Adsorbennoduls aus Adsorptionsmembranen rait unterschiedlichen Adsorpiionseigenschaften aufgebaut ist. 

16. Vorrichtung nach Anspruch 15, dadurch gekennzeiehnet, daB mindestens zwei Adsorptionsmembranen mit un- 
55 lerschiedlichen Adsorption seigenschaften hintereinander zu dem Hohlzyhnder aufgewickelt sind. 

17. Vorrichtung nach Anspruch 16, dadurch gekennzeiehnet, daB mindestens zwei Adsorptionsmembranen mit un- 
terschiedlichen Adsorpiionseigenschaften gleichzeitig zu dem Hohlzylinder aufgewickelt sind. 

18. Vorrichtung nach den Anspruchen 1 und 14 bis 17, dadurch gekennzeiehnet, daB der Hohlzyhnder des wickel- 
artig ausgebildeten Adsorbermoduls aus Adsorptionsmembranen mit unterschiedHchen Porositaten aufgebaut ist, 

60 wobei die grobporigste Adsorptionsmembran auf der Anstromseite angeordnet ist. 

19. Vorrichtung nach den Anspruchen 1 und 14 bis 18, dadurch gekennzeiehnet, daB die Adsorptionsmembranen in 
Fomi von Kationen-, Anionen-, Liganden- Afhnitats- oder aktivierten Membranen oder in Kombination davon vor- 
liegen. 

20. Vorrichtung nach den vorstehenden Anspruchen, dadurch gekennzeiehnet, daB auf der Anstromseite des Adsor- 
65 bermoduls ein zylindrisches, auswechselbares Sicherheits filter eingesetzi ist. 

21. Vorrichtung nach Anspruch 20, dadurch gekennzeiehnet, daB das Sicherheitsfilter aus einer schlauchformigen 
Adsorptionsmembran besteht. 

22. Vorrichtung nach den vorstehenden Anspruchen, dadurch gekennzeiehnet, daB das Adsorbennodul auslausch- 
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bar ist, wozu die Verbindungen zwischen den Gehauseteilen und gegenuber dem zylindrischen Kern losbar sind. 

23. Vorrichlung nach Anspruch 22, dadurch gekennzeichnet, daB die mechanische Verbindung zwischen dem Bo- 
den- und dem Deckelelement und die Aufnahme axialer Dichtungskrafte durch den Kem erfolgt. 

24. Vorrichtung nach Anspruch 22, dadurch gekennzeichnet, daB die mechanische Verbindung zwischen dem Bo- 
den- und dem Deckelelement und die Aufnahme axialer Dichtungskrafte durch das Mantelrohr erfolgt. 5 

25. Vorrichtung nach den vorstehenden Anspriichen, dadurch gekennzeichnet, daB zur Veranderung der Trennka- 
pazitat das wickelartig ausgebildete Adsorbermodul mit einer abgestuflen Anzahl an Windungen und einem Kem 
mil daran angepaBtem Kemdurchmesser ausgestattet ist, 

26. Vorrichtung nach den vorstehenden Anspriichen, dadurch gekennzeichnet, dal5 zur Veranderung der Trennka- 
pazitat der Hohlzylinder des wickelartig ausgebildeien Adsorbemioduls in abgestuften Langen ausgefuhrt. ist und to 
die Lange des Mantelrohres und des zylindrischen Kerns der Lange des Adsorbermoduls angepaBt sind. 

27. Vorrichtung nach den Anspriichen 25 und 26, dadurch gekennzeichnet, daB zur Veranderung der Trennkapazitat 
die abgestufte Anzahl an Windungen und die abgestuften Langen des Hohlzylinder miteinander kombiniert sind. 

28. Vorrichtung nach den Anspriichen 26 und 27, dadurch gekennzeichnet, daB der zylindrische Kem durch Ver- 
wendung von Keraverlangerungen verlangerbar ist. 15 

29. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB in dem Mantekohr eine ^k^elzahl von Adsorbermo- 
dulen mit einer entsprechenden Anzahl von zylindrischen Kemen stromungstechnisch in Parallelschaltung ange- 
ordnet sind, wobei die Kerne der anstromseidg voranliegenden Adsorbermodule in ihrem unteren Teil Durchfuh- 
rungskanale aufweisen, durch die Riissigkeiten aus dem inneren Ringspalt des voranliegenden Adsorbermoduls in 
den inneren Ringspalt des anstromseitig nachrangigen Adsorbermoduls gelangen. 20 

30. Vorrichtung nach den vorstehenden Anspriichen, dadurch gekennzeichnet, daB das Bodenelement zusatzlich ra- 
diate Kanale enthalt, die fur den inneren Ringspalt am entgegengesetzten Ende in Bezug auf die Fluidzufuhr eine 
Retentatabfuhr darstellen. 

31. Vorrichtung nach Anspruch 30, dadurch gekennzeichnet, daB die Retentatabfuhr durch ein am Bodenelement 
angeordnetes SchheBelement regulierbar ist. 25 

32. Vorrichtung nach den Anspruchen 30 und 31, dadurch gekennzeichnet, daB sich zwischen der Peniieatabfuhr- 
und der Rctcntaabfuhrlcitung cine Riickvcrmischungsvorrichtung bcfindct und wobci das Mcngcnvcrhaltnis von 
pernieierender zu uberstromender Riissigkeitsmenge iiber eine nadelventilartige Einheit regulierbar ist. 

33. Verwendung von Vorrichtungen gemaB der vorstehenden Anspriiche zur adsorptiven StofFtrennung, dadurch 
gekennzeichnet, daB mehrere Vorrichtungen stromungstechnisch in Parallelschaltung zu einer Filterstufe zusam- 30 
mengefaBt werden. 

34. Verwendung von Vorrichtungen gemaB der Anspriiche 1 bis 30 zur adsorptiven Stofftrennung, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB mehrere Vorrichtungen stromungstechnisch in Serienschaltung zu einer Filterstufe zusarmnengefaBt 
werden. 

35. Verwendung von Vorrichtungen gemaB der vorstehenden Anspriiche zur adsorptiven Stofftrennung, dadurch 35 
gekennzeichnet, daB mehrere Vorrichtungen in einer Stofftrennanlage betrieben werden, die aus einer Kombination 
von Fillerstufen besteht, die durch Parallel- und Serienschaltung von Vorrichtungen gebildet sind, wobei die Perme- 
atstrome der parallel geschalteten Vorrichtungen vor ihrem Eintritt in die Filterstufe der in Serie geschalteten Vor- 
richtungen vereinigt werden. 

36. Verwendung von Vorrichtungen gemaB der vorstehenden Anspriiche zur adsorptiven Stofftrennung, dadurch 40 
gekennzeichnet, daB mehr als eine Vorrichtung oder mehr als eine Filterstufe in einer Tandemanlage zur adsorptiven 
Stofftrennung betrieben werden und folgende wiederkehrende Zyklen durchgefiihrt werden, die aus den Schritten 
bcstchen: 

a) Beladen der ersten Vorrichtung oder ersten Filterstufe mit dem zu trennenden Stoffgemisch durch Durch- 
stromen des Mediums durch diese erste Vorrichtung oder erste Filterstufe, 45 

b) Unileiten des Mediums von der ersten Vorrichtung oder der ersten Filterstufe vor Durchbruch der Zjelsub- 
stanz auf eine zweite Vorrichtung oder zweite Filterstufe, die mit der ersten Vorrichtung oder der ersten Filter- 
stufe identisch und frisch regeneriert ist, 

c) Freispulen der ersten Vorrichtung oder ersten Filterstufe nach voUstandiger Beladung vom Medium mit ei- 
ner Pufferlosung bei Einleitung der Pufferlosung in die zweite Vorrichtung oder zweite Filterstufe, 50 

d) Beladen der zweiien Vorrichtung oder zweiten Filterstufe mit Medium, wahrend durch die erste Vorrich- 
tung oder erste Fiherstufe Elutionsfliissigkeit hindurch gestromt wird, 

37. Verwendung der Vorrichtung nach den Anspruchen 1 bis 32, dadurch gekennzeichnet, daB eine Vorrichtung 
oder eine Fiherstufe in einer Anlage zur adsorptiven Stofftrennung betrieben wird und folgende wiederkehrende 
Zyklen durchgefiihrt werden, die aus den Schritten bestehen: 55 

a) Beladen der Vorrichtung oder Filterstufe mit dem zu trennenden Stoffgemisch durch Durchstromen des Me- 
diums durch diese Vorrichtung oder Filterstufe, 

b) Unterbrechen des Ilindurchstromens des Mediums durch die Vorrichtung oder Filterstufe vor Durchbmch 
der Zielsubstanz, 

c) Freispiilen der Vorrichtung oder Filterstufe nach Beladung vom Medium mit einer Pufferlosung bei Hinlei- 60 
tung der Pufferlosung in einen Tank, 

d) Gewinnen des gewunschten Stoffes durch Hindurchstromen von Elutionsfliissigkeit durch die Vorrichtung 
oder Filterstufe, 

e) Regenerieren der Vorrichtung oder Filterstufe. 

38. Verwendung der Vorrichtung gemaB den Anspriichen 33 und 34, dadurch gekennzeichnet, daB die Zyklen durch 65 
einen ProzeBrechner automatisch gesteuert werden. 

39. Verwendung der Vorrichtungen gemaB der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die wickel- 
artig ausgebildeten Adsorbennodule der Vorrichtungen von innen nach auBen von den Fliissigkeiten durchstromt 

17 
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werden. 

40. Verwendung der Vorrichtungen gemaB der vorstehenden Anspruche dadurch gekennzeichnet, da6 die Vorrich- 
tungen vorzugsweise bei senkrecht stehender Zylinderachse mil Russigkeiten von oben nach unten durchstromt 
werden. 
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